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Abstrakt 
Poly-p-xylylen je základní polymer skupiny parylenů, objevený v 50. letech minulého století. 
V praxi se využívá několik jeho derivátů, přičemž většina je v této práci diskutována. Pro své 
vysoké užitné vlastnosti, a to zejména bariérové, tepelné a mechanické, je použitelný jako 
konzervační a ochranný povlak elektroniky, lékařských nástrojů a zařízení, nebo muzejních 
exponátů. Nejvýznamnější vlastností parylenu je však jeho nízká dielektrická konstanta, díky 
níž je i ve velmi tenkých vrstvách výborný izolant. 
Nanášení parylenové vrstvy na povrch substrátu se provádí nejčastěji z prekurzoru 
[2,2]paracyklofanu metodou chemické depozice z plynné fáze (CVD). Pro tento proces bylo 
navrženo a v této práci popsáno zařízení, včetně popisu jednotlivých součástí a sestavení.  
Předmětem této práce bylo zkoumání vlastností parylenových vrstev na vzorcích kovů. 
Pomocí konfokální laserové mikroskopie a optické mikroskopie v polarizovaném světle byl 
potvrzen výskyt četných krystalových domén, což poukazuje na vysokou krystalinitu 
polymeru. Měřením tloušťky vrstvy byly odhaleny a popsány nedostatky v konvenčně 
používaném způsobu depozice. Analytickou metodou infračervené spektroskopie (IR) byla 
zkoumána čistota nanesených vrstev. Metodou měření propustnosti kyslíku vrstvou parylenu 
naneseného na PP fólii byly vyčísleny jeho bariérové vlastnosti. 
Protože je velká snaha o uplatnění parylenu coby povrchové ochrany pro muzejní 
exponáty, byl největší význam věnován zkoušce korozní odolnosti. Zde byly navzájem 
porovnávány vzorky různých kovů s ochrannou vrstvou parylenu a vzorky ošetřené běžně 
používaným restaurátorským způsobem. Vzorky ošetřené parylenem podléhaly pouze velmi 
pomalé bodové korozi, naproti tomu vzorky ošetřené konvenčními pryskyřicemi byly 
prakticky zcela zničeny korozí. 
 
Klíčová slova: 
Parylen, poly-p-xylylen, tenké vrstvy, protikorozní ochrana, low-k materiál, CVD. 
Abstract 
Poly-p-xylylene is a basic polymer of parylene family. It was discovered in 50s of the 20th 
century. In practical applications, there are used several derivates. Most of them are 
discussed in this thesis. Poly-p-xylylene has many utility properties, like barrier, thermal and 
mechanical properties. It can be used for conservation and protection of electronic 
equipments, medical tools and devices or museum exhibits. The most important property of 
parylene is its low dielectric constant which enables parylene to have good insulating 
properties in form of very thin layer. 
The most common precursor used for parylene coatings by Chemical Vapor Deposition 
(CVD) is [2,2]paracyclophane. Special device invented for this process was described in this 
thesis, including every part and assembly. 
The main aim of this thesis was to test properties of thin parylene layers on metal 
samples. High degree of polymer crystallinity was confirmed by confocal laser microscopy 
and optical microscopy in the polarized light measurements. Problems in the conventional 
method of production of parylene layers were found during the measurement of thickness of 
layers. Purity of deposited films was determined using Infrared spectroscopy (IR). Parylene 
barrier properties were quantified by the measurement of Oxygen Transmission Rate through 
a layer deposited on the surface of PP foil. 
Because the research has been mainly focused on protection of museum exhibits, the 
corrosion resistance test is the most important. Metal samples with thin parylene film were 
compared to samples with conventional restoration coating. The samples with parylene 
protection were slowly corroded by point corrosion. In contrast to them, the samples 
conserved by conventional restoration method were almost destroyed by corrosion. 
 
Key words: 
Parylene, poly-p-xylylene, Thin films, Corrosion protection, Low-k material, DVD. 
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1 Současný stav řešení problému 
Jako parylen je označována skupina různě substituovaných polymerů, jejichž monomerním 
základem je vždy p-xylylen, známý pod komerčním názvem parylen N nebo polyfan N, jak 
bude znázorněno níže. Polymer je kompletně lineární, vysoce krystalický materiál tvořící na 
povrchu substrátu uniformní, bezpórovitý povlak a to i na hranách a v prasklinách výrobků. 
To je zásadní výhoda oproti klasickým konzervačním nátěrům, které mají na hranách 
zpravidla nižší, až nulovou tloušťku vrstvy. Parylen se proto stal důležitým ochranným 
povlakem pro elektroniku, letectví, automobilový průmysl, anebo medicínské aplikace. 
Ochranné povlaky se standardně nanášejí z kapalné fáze, zatímco Parylen je na povrch 
materiálu nanášen z vysoce čistého prášku dimeru a to bez použití kapalné fáze. Porovnání 
konvenčního nátěru a parylenového povlaku je znázorněno na Obr. 1. Mezi velké přednosti 
parylenových vrstev patří elektroizolační vlastnosti, odolnost vůči chemikáliím a vlhkosti, 
dobré mechanické vlastnosti, uspokojivé kluzné vlastnosti (frikční koeficient) a odolnost vůči 
odlupování šupinek nebo odírání prachových částic z povrchu filmu. Parylenový film odolává 
negativním vlivům organických rozpouštědel, anorganických reagentů a kyselin [1, 2]. 
 
Obr. 1: Porovnání povlaku naneseného z kapalné fáze a povlaku parylenu [2]. 
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2 Technologie parylenu 
2.1 Historie 
Depozice parylenu na povrch pevného substrátu za použití plynného prekurzoru byla poprvé 
pozorována v roce 1947, kdy Michael Mojzesz Szwarc nalezl poly-p-xylylen jako jeden 
z produktů tepelného rozkladu (pyrolýzy) p-xylenu ve vakuu [19]. Para-xylen se používá jako 
běžné rozpouštědlo. Szwarc předpokládal, že částice vznikající rozkladem v parní fázi jsou 
odpovědné za vznik polymeru p-xylenu, což prokázal smísením depozičních par p-xylenu 
s parami jódu. Tím nalezl p-xylendijodid coby jediný produkt kondenzace par. Výtěžky 
polymeru však byly nízké, dokonce i při relativně vysokých teplotách pyrolýzy v rozsahu mezi 
700-900 °C. O několik let později našel William Franklin Gorham mnohem efektivnější 
způsob nanášení parylenové vrstvy pomocí vakuové pyrolýzy di-p-xylenu [20]. Zjistil, že při 
teplotách nad 550 °C a tlacích nižších než cca 133 Pa (ve starší literatuře uváděn tlak 1 torr) 
se dimer kvantitativně štěpí na dvě p-xylenové monomerní jednotky, které jsou adsorbovány 
na povrch substrátu za pokojové teploty. Ty samovolně polymerují za vzniku lineárních 
řetězců vysokomolekulárního parylenu. Na Obr. 2 je uvedený postup znázorněn [1]. 
 
Obr. 2: Gorhamův proces depozice parylenu [1] 
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2.2 Prekurzor 
Počáteční materiál pro depozici parylenového filmu je ve většině případů dimer daného 
derivátu parylenu ve formě bílého prášku.  Příklad molekuly dimeru různých derivátů je 
znázorněn na Obr. 3. Di-p-xylylen, nebo také [2,2]paracyklofan pod obchodním názvem 
dimer parylenu N byl poprvé popsán C. J. Brownem jako produkt pyrolýzy xylenu. Později byl 
syntetizován ve velkém výtěžku D. J. Cramem. V souladu s publikací Williama 
F. Beacha et al. [1] jsou dvě běžné cesty k syntéze dimeru di-p-xylylenu. První je přímá 
pyrolýza p-xylenu a druhá možnost je Hoffmanova eliminace aminu kvaternárního hydroxidu 
amonného. Detailní popis reakce přípravy je znázorněn na Obr. 4 [18]. Beach et al. také 
popsal čištění dimeru ve vysoké kvalitě rekrystalizací ze xylenového rozpouštědla. 
 
Obr. 3: Prekurzor pro parylen N (a), pro parylen C (b), a pro parylen AF4 (c). 
Dimeru je věnována zvláštní pozornost díky pozoruhodnému systému konjugovaných 
vazeb. Dva benzenové kruhy jsou paralelně spojeny pomocí etylenových mostů připojených 
na ně v para polohách. Rentgenová difrakce ukázala, že konformace molekuly není planární. 
Rovinatost benzenových kruhů a substituentů v para polohách není možná kvůli repulzi 
π elektronů delokalizovaných mezi kruhy. 
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Obr. 4: Příprava dimeru Hoffmannovou eliminací kvaternárního aminu. 
Různé studie vykazují různé hodnoty, co se týče hodnoty deformační energie. J. G. Boyd 
uvádí hodnotu deformační energie jako 130 kJ/mol, coby porovnání experimentálního tepla 
formace plynného dimeru s očekávanou nedeformovanou referenční strukturou. 
Nishiyama et al. uvádí deformační energii jako 124 kJ/mol coby porovnání experimentální 
entalpie formace v plynném stavu s vypočtenou hodnotou [1]. Teplo formace dimeru v plynné 
fázi bylo změřeno Boydem jako 250,8 ± 8 kJ/mol a podle Nishayamy bylo teplo 
244,1 ± 4 kJ/mol. Tlak par dimeru například pro parylen N může být měřen v intervalu od 70 
do 110 °C [1]. 
Čistota dimeru je závislá na preciznosti způsobu výroby. Za nečistoty jsou považovány 
všechny částice, které přicházejí ze sublimační trubice (kromě dimeru). Jakmile se 
sublimační trubice zahřeje, plyny adsorbované na pevném dimeru i na stěnách trubice se 
mohou desorbovat. Společně tyto adsorbované plyny a kapaliny, nebo pevné látky, těkavé 
za teploty sublimace dimeru, vyvíjí páru, která putuje sublimační trubicí do pyrolytické zóny. 
Těkavé kontaminanty jsou pak přítomny v komoře i v průběhu depozice. To má za následek 
začlenění těchto cizích látek do parylenového filmu. Samozřejmě záleží na aplikaci 
konkrétního povlaku, zda toto znečištění je nebo není kritické. Obsah těkavých kontaminantů 
je silně závislý na způsobu výroby dimeru. Identita nečistot se zjišťuje porovnáním 
hmotnostní fragmentace vzorků nečistot a vzorků referenčních nečistot, které by mohly být 
ve filmu obsaženy. Rozsah těkavých nečistot byl určen pro parylen N porovnáním vzestupu 
a poklesu tlaku v depoziční komoře pro teplotu pyrolýzy 215 ± 5 °C a 665 ± 5 °C. Grafické 
znázornění této závislosti je na Obr. 5. 
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Obr. 5: Závislost tlaku unikajících nečistot na čase za dané teploty [1]. 
Za teploty pyrolýzy 215 °C bylo 100 % dimeru rozloženo na monomer. To bylo 
pozorováno, když dimer rychle usedal na stěny depoziční komory o teplotě 23 °C a dále 
nepřispíval k tlaku měřenému v depoziční komoře. Pak je v komoře za pyrolytické teploty 
215 °C tlak pouze těkavých kontaminantů v plynné fázi plus základní tlak systému, který je 
o 2 až 3 řády rozsahu níž než hodnota plynných nečistot. Za teploty pyrolýzy 665 °C je taktéž 
100 % dimeru přeměněno na monomer. V této chvíli je v komoře celkový tlak roven součtu 
tlaků monomerních par, parciálních tlaků plynných nečistot a základního tlaku sytému.  
Zmíněný Obr. 5 porovnává tlak par v depoziční komoře pro dva průběhy pyrolýzy 
o rozdílných teplotách, všechny ostatní parametry jsou identické. Sublimační komora byla 
temperována 3 minuty na teplotě 155 °C. Za teploty 665 °C se 100 % dimeru rozložilo na 
monomer. Tlak v komoře je určen díky parciálnímu tlaku monomeru a parciálnímu tlaku 
nečistot (základní tlak systému se zanedbává). Data zpočátku vykazují vzrůstající tendenci 
tlaku při zahřívání pece. Tlak dosáhne maxima kolem 40 minut a pomalu začne klesat. 
Pokles je ze začátku zapříčiněn ubývání pevného dimeru a také poklesem parciálního tlaku 
nečistot. Po zhruba 100 minutách je patrný zlom, kdy křivka přestává být lineární. Od této 
doby je změna tlaku úměrná pouze úbytku pevného dimeru. Data řady pro 245 °C vykazuje 
tlak v komoře jen díky nečistotám. Z počátku vzrůstá tlak do maxima kolem 20 minut. Poté 
tlak prudce klesá, až případně dosáhne základní hranice.  
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2.3 Deriváty parylenu 
Na Obr. 6 jsou vyjmenovány a znázorněny vybrané deriváty p-xylylenu, které budou dále 
diskutovány a porovnávány v dalších kapitolách. V literatuře bývá často zaměňován parylen 
typu F a typu AF4. Oba typy jsou poly(tetrafluoro-p-xylylen), rozdíl je ovšem v umístění 
atomů fluoru. Parylen typu F má atomy fluoru substituované na aromatickém jádře 
v polohách 2,3,5,6, kdežto parylen AF4 má atomy fluoru na metylových skupinách 
v polohách 1,4. Nejedná se tedy o tentýž derivát a při vyhledávání v literárních zdrojích je 
nasnadě obezřetnost v terminologii.  
 
Obr. 6: Některé deriváty parylenu. 
Společnosti zabývající se výrobou a distribucí parylenových povlaků si často udávají 
vlastní obchodní názvy různých typů parylenů. Například parylen F lze nalézt také pod 
označením VT4 nebo také CF. U parylenu AF4 také záleží na výrobci. Tento derivát parylenu 
je mimo obecné označení AF4 možno nalézt i pod názvy SF, nebo HT, přičemž se jedná 
o tentýž derivát [17]. 
2.3.1 Příprava derivátů parylenu 
Cram et al. prokázali, že hlavní potíž při efektivní polysubstituci na oba benzenové kruhy je 
v transannulární interakci obou benzenových kruhů fungujících jako jeden samostatný 
nukleofil [4]. 
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Halogenace probíhá snadno při pokojové teplotě za přítomnosti práškového železa nebo 
jiné lewisovy kyseliny. Výsledkem jsou chlorované nebo brómované deriváty obsahující na 
každém benzenovém kruhu až 2 atomy brómu nebo 3 atomy chlóru. Halogenace 
postranních řetězců probíhá minimálně (pod 1 %), proto je možné získat vysoce čisté 
produkty. Halogenace jsou vysoce selektivní podle použitého typu halogenu. Čistota 
jednotlivých derivátů byla zkoumána metodou NMR (Reich a Cram) [21] nebo GC/MS (Yeh 
a Gorham) [4]. 
K reakcím mezi 4,16-dibromo[2.2]-p-cyklofan a n-butyllithiem dochází za přítomnosti 
měděného katalyzátoru za refluxu ve vroucím benzenu na formu dilithio[2.2]-p-cyklofan, 
jehož struktura je na Obr. 7. To je užitečný meziprodukt pro mnoho dimerových derivátů, 
protože in situ reaguje se skupinami substituujícími se na pozice 4,16. Za přítomnosti brómu 
se lithium derivát vrací zpět na formu 4,16-dibromo[2.2]-p-cyklofan. Pokud se ovšem místo 
benzenu při refluxu použije diethyl-ether, je atomem lithia nahrazen jen jeden atom brómu. 
 
Obr. 7: 4,16-dilithio[2.2]-p-cyklofan [4]. 
Reakce dibromo-derivátu s kyanidem měďnatým CuCN probíhá hladce při teplotě 230 až 
240 °C, přičemž je preferováno rozpouštědlo, ale reakce je možná i bez něj. Vlastní teplota 
reakce je klíčem k úspěchu. Za nižší teploty (kolem 200 °C) dochází k nepřesné substituci 
kyanidových skupin a vzniká ekvivalentní směs dvou izomerů dikyano[2.2]-p-cyklofanů. 
Jeden izomer má stejné umístění CN skupin jako dibromo-derivát, druhý isomer má jeden 
benzenový kruh zrcadlově otočený. To je způsobeno mechanismem Ring Opening, kdy se 
vazba jednoho cyclophanu rozdělí, benzenový kruh se pootočí a vazba se opět uzavře. 
Alkylace probíhá za přítomnosti chloridu amonného za teploty pod -10 °C. Vzniká 
monoalkyl derivát. Například monoethyl derivát lze získat z [2.2]-paracyklofanu reakcí 
s ethyl-chloridem (nebo bromidem a chloridem amonným v prostředí tetrachloretanu při 
teplotě -10 °C. Monoalkyl derivát se získává i ve velkém přebytku alkylhalogenidů a chloridu 
amonného. Dialkyl derivát dostáváme další alkylací monoalkyl derivátu, avšak jejich přesná 
struktura zatím nebyla popsána. Možná je struktura, kdy jsou oba alkyly substituovány na 
jednom benzenovém kruhu, ale mnohem pravděpodobnější je jeden alkyl na každém 
benzenovém kruhu. To bylo zjištěno při zkoumání výsledné parylenové vrstvy, kdy bylo 
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analyzováno množství nesubstituovaných benzenových jader na spodní hranici detekčního 
limitu [4]. 
2.3.2 Příprava parylenu AF4 
Prekurzor tohoto polymeru je per-α-fluoro-[2.2]-p-cyklofan. Dolbierův výzkumný tým 
publikoval v roce 1993 redukční metodu syntézy prekurzoru pomocí nízko valenčního 
titaničitého komplexu. Díky němu byla provedena dehalogenace 1,4-bis(bromodifluorometyl) 
benzenu [22]. Dehalogenace probíhá poměrně hladce při asi 32% výtěžnosti. Za použití 
aktivních částic generovaných in situ reakcí (trimetylsilyl)tributylcínu znázorněného na Obr. 8 
a fluoridem cesným je možný až 40% výtěžek a tato metoda se také provádí velkoobjemově. 
 
Obr. 8: (trimetylsilyl)tributylcín [5]. 
Obě zmíněné metody jsou však náročné na ředění. Při typické výrobě je zapotřebí 2,7 litrů 
bezvodého THF pro 1,4 g výtěžku dimeru, nebo 8 litrů čistého THF a 2 litry DMSO pro 
přípravu 22,7 g dimeru. 
Laboratorně byl úspěšně testován nový redoxní systém za použití PbBr2/Al na 
1,4-bis(bromodifluorometyl)benzen v prostředí DMF. Navzdory očekávání byl výsledek směsí 
dimeru a trimeru. Výtěžek směsi byl 37 % po 24 hodinách při teplotě 0 °C. Byly testovány 
i jiné redoxní systémy jako CuI/Zn nebo InI3/Al které poskytovaly dimer jako jediný produkt, 
ale v malých výtěžcích (8 až 11 %). Jako rozpouštědlo byl použit THF, nebo úspěšněji DMF. 
Při reakci dochází k jednoelektronovému transferu způsobujícím dehalogenaci a cyklizaci. 
Směs dimeru a trimeru může být rozdělena rekrystalizací z benzenu nebo trichlormetanu. 
To bylo získáno pomocí NMR spektra. Bylo zjištěno, že pík 19F NMR spektra pro dimer 
i trimer jsou stejné, protože všechny atomy fluoru jsou ekvivalentní. Spektra 19F a 1H trimeru 
byla na nízké hranici ve srovnání se spektry dimeru. Trimer z roztoku krystalizuje v podobě 
jemných krystalů [5]. 
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2.4 Technologie polymerace 
Nejčastěji popisovaným způsobem přípravy filmu parylenu je dodnes Gorhamova metoda 
technikou chemické depozice z plynné fáze (CVD). Prekurzorem je dimer, který se odpařuje 
a v pyrolytické komoře podléhá rozkladu na reaktivní monomerní částice a následně se 
v depoziční komoře usazuje na substrát, kde tvoří souvislý polymerní povlak.  
You et al. uveřejnili způsob přípravy vrstvy parylenu AF4, kdy jako prekurzor využívají 
1,4-bis(bromodifluormetyl) benzen [6]. Ten je připravován komerčně dostupnými surovinami; 
tereftal aldehyd, tetrafluorsulfid, tetrachlormetan a 1-bromo-2,5-pyrolydindion. Prekurzor je 
odpařován při teplotě 50 °C a dále v pyrolytické části aktivován na reaktivní monomer za 
teploty 350 až 400 °C. Pyrolytická komora je potažena Zn vrstvou, který reakcí 
s brómovaným monomerem přechází na ZnBr2 a dále jde jen čistý monomer. Monomer se 
formuje na polymerní povlak na substrát o teplotách -15 °C. Tento proces snižuje 
energetické náklady a tedy i cenu. 
Dalším možným použitým prekurzorem je komerčně dostupný 1,4-bis(trifluormetyl)benzen 
v hmotnostním obsahu 99 % a 1 % dříve zmíněného 1,4 bis(bromodifluormetyl) benzenu. 
Tento proces poskytuje nižší znečištění povlaku a z toho plynoucí i nižší dielektrickou 
konstantu. Prekurzor se vypařuje při teplotách 40 °C. Reakční zařízení je keramická trubice 
s Cu, nebo Ni katalyzátorem uvnitř a vyhřívané z venku pecí na 500 °C. Poté, co vypařený 
prekurzor zreaguje s kovem, vstupuje reakční produkt do depozičního reaktoru, kde je 
substrát chlazený na -15 °C. Základní tlak je 10-4 Pa udržovaný difuzní vývěvou, 
v polymerační komoře je tlak během depozice cca 45 Pa. Při procesu je využíván N2 jako 
nosný plyn. 
Kovový katalyzátor byl po depozici parylenu podroben XPS a RBS analýze. Na povrchu 
katalyzátoru bylo metodou RBS zaznamenáno určité množství bromu. Fluor byl obtížně 
detekovatelný z důvodu nízkého atomového čísla, a proto byl detekován metodou XPS. 
Katalyzátor se těmito složkami potahuje a jeho katalyzační účinnost klesá. Katalyzátor 
nevykazoval molekuly parylenu, avšak parylenový povlak vykazoval určité zanedbatelné 
stopové množství kovových atomů, zato však žádný brom. 
2.4.1 Depozice urychlenými ionizovanými částicemi 
Použití parylenových povlaků je omezeno jejich nízkou adhezí k hladkému povrchu nebo 
povrchu bez pórů. Tento nedostatek může být značně potlačen iontovou depozicí, ve které 
jsou monomerní jednotky parylenu ionizovány a urychleny směrem k substrátu. Postup 
depozice je obdobný Gorhamovu procesu; práškový dimer se odpaří při teplotě 134 °C do 
plynné podoby ve válcové vypařovací komoře z nerezové oceli. Ta je vyhřívána 
wolframovým vláknem obtočeným kolem pláště. Tlak ve vypařovací komoře je udržován 
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přibližně na 4.10-3 Pa. Pyrolytické štěpení probíhá při teplotě 680 °C za vzniku monomerních 
jednotek. Pyrolytická trubice je z wolframu a také zahřívána wolframovým vinutím napájeným 
střídavým proudem. Monomerní plyn okamžitě vstupuje do ionizátoru, což je válcový plášť 
s jemnou wolframovou mřížkou na čtyřech ocelových podložkách připojených ke dnu 
ionizátoru. Kolem mřížky je obtočený žhavený wolframový filament emitující elektrony, které 
jsou přitahovány k mřížce ionizačním napětím 200 V. Většina těchto elektronů se sráží 
s molekulami monomeru a vytváří z něj kladně nabité ionty a zbytkové částice „okolní plyn“. 
Parylenový monomer je tedy částečně ionizován elektronovým bombardem. Ionizované 
částice jsou urychleny proti substrátu urychlovacím elektrickým polem na plášti ionizátoru. 
Proud iontů je možno usměrnit aplikací napětí na vychylovací desku. Ionty i neutrální částice 
usedají na povrch chladného substrátu, kde polymerují za vzniku tenkého filmu. 
Povrchová analýza vzorků vrstev deponovaných pomocí konvenční metody a metody 
urychlených iontů byla zkoumána metodou mikroskopie atomárních sil (AFM). Obě vrstvy 
byly naneseny v tloušťce 200 nm. U vrstvy nanesené technikou urychlených iontů bylo 
dosaženo menší drsností (Ra cca 20 nm) ve srovnání s vrstvou připravenou klasickou 
technikou (drsnost Ra cca 150 nm). Změny v chemické kompozici a síťování obou vzorků 
byly zjišťovány pomocí infračervené mikroskopie s Fourierovou transformací (FTIR) 
a elipsometricky. Z výsledků analýzy FTIR je na Obr. 9 patrné, že depozice parylenového 
povlaku urychlenými ionty nevytváří vedlejší fragmenty, které by zásadně ovlivňovaly 
strukturu filmu. 
 
Obr. 9: FTIR spektrum parylenu deponovaného klasickou metodou a metodou urychlených iontů [11]. 
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Adheze parylenového povlaku k povrchu substrátu byla testována Scotch tape testem 
(více o postupu a průběhu testu viz oddíl adheze). Tímto testem byl porovnán rozdíl 
parylenu C deponovaného na křemíkový substrát pomocí klasické depoziční metody 
a metody s urychleným kladnými ionty. Parylenový povlak deponovaný klasickou metodou 
vykazoval pouze slabou adhezi, kdy byl povlak kompletně od substrátu oddělen. Na proti 
tomu povlak deponovaný metodou urychlených iontů dosáhl až silné adheze, kdy po odtržení 
pásky zůstal povrch povlaku na substrátu neporušen.  
Elipsometrií byl zkoumán index lomu obou vzorků. Byl zjištěn jen nepatrný rozdíl mezi 
indexem lomu vzorku deponovaného metodou urychlených iontů, která vykazovala hodnotu 
1,648 a indexem lomu povlaku deponovaného klasickou metodou s hodnotou indexu lomu 
1,639 při vlnové délce světla 632,8 nm. To poukazuje nejen na srovnatelné optické 
vlastnosti, ale i na velmi podobný typ struktury a stupeň zesíťování [11]. 
2.4.2 Depozice parylenu F 
Nová, pokročilejší metoda depozice parylenu F má několik předností vůči Gorhamově 
metodě. Výchozí surovinou pro parylen F není jeho dimer, ale směs dvou složek: 
1,4-bis(trifluormetyl)benzen, zkráceně TBF, a halogenový iniciátor, například DBX. Složky 
jsou přivedeny do nízkotlakého reaktoru s kovovým katalyzátorem. Zahříváním směsi vzniká 
reaktivní monomer chemickou reakcí s povrchem katalyzátoru. Reaktivní monomer 
kondenzuje na povrchu chlazeného substrátu a polymeruje za vzniku čistého parylenu F. Pro 
porovnání je tato nová metoda v průmyslovém použití rychlejší, jednodušší a vede k větším 
výtěžkům. Výsledný parylen má vyšší teplotu tání. [15]. 
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2.5 Vlastnosti parylenu 
2.5.1 Tepelné, kryogenní a vakuové vlastnosti 
Všechny klasické termoplasty při zahřívání vratně měknou. Některé měknou natolik, že 
mohou být zpracovány do formy použitelné pro injekční vstřikování. Amorfní polymery jsou 
obecně charakterizovány teplotou, při které značně klesá modul pružnosti a polymer 
přechází z měkkého, kaučukovitého stavu do stavu skelného. Tento teplotní bod se nazývá 
skelný přechod Tg. V první řadě nám Tg říká, jakou teplotu máme použít pro zpracovatelské 
procesy. Teplota skelného přechodu je také často používána jako index fyzikální termální 
odolnosti pro látky považované za low-k dielektric materiály neboli materiály s nízkou 
dielektrickou konstantou. Naprostá většina z nich je totiž amorfní. Krystalické polymery jsou 
tvořeny úzkými dominantami krystalů v amorfním prostředí. V krystalickém polymeru dlouhé 
molekuly procházejí skrz malé krystalické domény, což má za následek, že polymery 
zůstávají nad teplotou tání krystalické, načež se mění na měkké, pružné, materiály. 
Krystalinita polymerů je běžná záležitost (například pro polyetylen, nylon, teflon…) a jejich 
odolnost vůči rozpouštění je činí lépe použitelné v jiných aplikacích než povlakování. 
Parylenová skupina je výjimkou z tohoto pravidla, neboť přestože jsou polymery parylenové 
skupiny vysoce krystalické, jejich unikátní polymerace z plynné fáze činí proveditelnou tvorbu 
povlaku. Amorfní fáze parylenu má samozřejmě svou teplotu skelného přechodu, ale je 
obtížně měřitelná a do značné míry irelevantní pro určování výsledných vlastností. 
Tepelné vlastnosti parylenů již byly zkoumány v mnoha studiích. Metody používané ke 
zjištění těchto vlastností jsou například diferenciální skenovací kalorimetrie (DSC), 
termogravimetrická analýza (TGA), hmotnostní spektroskopie (MS), plynová chromatografie 
(GC) a změny tloušťky jako funkci teploty a času dané tepelnými vlastnostmi filmu, přičemž 
nejdůležitější je teplota dekompozice. Tato teplota se pro různé typy parylenu v různých 
literárních zdrojích poněkud liší v závislosti na použité technice stanovení.  
V minulosti byla sepsána řada studií na téma kinetiky a procesu štěpení řetězců vlivem 
tepelné degradace parylenu. To je dáno tím, že oxidativní štěpení řetězce je hlavní příčina 
degradace nefluorovaných parylenů a to limituje jejich širší využití za vyšších teplot na 
vzduchu nebo v kyslíkové atmosféře. Studie udávají, že oxidace parylenu C, N a D je 
pozorovatelná mezi 125 až 200 °C. Při zkoumání poklesu mechanických vlastností parylenu 
v závislosti na obsahu kyslíku v řetězci bylo prokázáno, že při obsahu 1 000 ppm kyslíku 
v řetězci parylenu D a 5 000 ppm kyslíku v řetězci parylenu C a N dochází k 50% poklesu 
v pevnosti v tahu. Bylo zjištěno, že pokud se parylenový film modifikuje pomocí antioxidantu, 
může být parylenový povlak používán na vzduchu za vyšších teplot. Patentovaná zkouška 
(číslo patentu US4163828 z roku 1979) zkoumala vliv teploty na čistý parylen C a parylen C 
modifikovaný stericky bráněnými fenoly, které byly naneseny na hliníkový substrát 
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a ponechány ve vzduchové cirkulační peci při teplotách od 140 do 200 °C. Prokázal se 
pozitivní vliv antioxidantu zvýšením odolnosti proti oxidativní degradaci polymerního filmu na 
250 hodin při 140 °C, 5 hodin při 180 °C a 1 hodinu při 200 °C [8]. 
Podle Arrheniovy extrapolace dat je předpokládaná doba životnosti parylenu C vystaveného 
teplotě 100 °C na vzduchu přibližně 10 let (100 000 hodin). V bezkyslíkové atmosféře nebo 
ve vakuu se počítá podobná odolnost pro trvalou expozici při 220 °C. Samozřejmě vyšší 
teploty zkracují dobu použitelnosti parylenu. Pokud jsou požadavky pro danou aplikaci vyšší, 
než jsou teploty a tlaky použitelnosti, je doporučeno testovat kompletní strukturu 
v podmínkách nižších, ale blízkých požadovaným. Základní termické vlastnosti parylenu jsou 
shrnuty v Tab 1 a porovnání s jinými konvenčními materiály v Tab 2. Parylen může být žíhán 
pro zvýšení odolnosti proti proříznutí či proseknutí (mechanickému poškození), pro zvýšení 
tvrdosti a zlepšení odolnosti proti otěru. Tento efekt je důsledkem zvýšení hustoty 
a krystalinity polymeru [1]. 
Tab 1: Termické vlastnosti parylenu [1,12]. 
Vlastnost Parylen N Parylen C Parylen D Parylen AF4 
Teplota tání (°C) 420 290 380 >500 
T5 bod (°C) 160 125 125 377 
T4 bod (°C) >300 240 240 >450 
Dlouhodobá servisní teplota (°C) 60 80 100 350 
Krátkodobá servisní teplota (°C) 80 100 120 450 
Lineární koeficient roztažnosti, 25 °C (ppm) 69 35 38 36 
Tepelná vodivost, 25 °C (W/(m.K)) 0,126 0,084 - 0,096 
Specifická tepelná kapacita, 20 °C (J/g.K) 0,837 0,712 - 1,07 
 
Body T4 a T5 jsou převzaty ze Secantova modulu, což je sklon přímky, spojující dva body 
na křivce napětí – deformace, nebo poměr nominálního napětí k odpovídající deformaci 
každého specifického bodu na napěťové křivce vyjádřené v jednotkách síly na jednotku 
plochy. Pro parylen AF4 byly zjištěny použitím normy ASTM 5026. Teplota tání byla zjištěna 
metodou CVD, koeficient lineární roztažnosti byl stanoven metodou termické mechanické 
analýzy (TMA) a tepelná vodivost byla stanovena na základě normy ASTM C 117 pro 
parylen N, C a D a pro parylen AF4 na základě normy ASTM 1461. 
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Tab 2: Termické vlastnosti polymerů využívaných jako ochranné povlaky [1,12]. 
Vlastnost 
Akryláty 
(AR) 
Epoxidy 
(ER) 
Silikony 
(SR) 
Uretany (UR) 
Teplota tání (°C) 85 – 105 vytvrzení vytvrzení ~ 170 
T5 bod (°C) - 110 ~ 125 ~ 30 
T4 bod (°C) - 120 ~ 80 - 
Dlouhodobá servisní teplota (°C) 82 177 260 121 
Krátkodobá servisní teplota (°C) - - - - 
Lineární koeficient roztažnosti, 25°C (ppm) 55 – 205 4,5 - 6,5 25 - 30 10.20 
Tepelná vodivost, 25°C (W/(m.K)) - 4.5 3,5 - 7,5 5 
Specifická tepelná kapacita, 20 °C (J/g.K) 1,04 1,05 1,46 1,76 
 
Termogravimetrická analýza (TGA) parylenu AF4 ukázala, že na vzduchu začne docházet 
při ohřevu 10 °C/min ke ztrátě hmotnosti polymeru kolem 500 °C a k úplné ztrátě dojde při 
600 °C.  V dusíkové atmosféře začne polymer vykazovat úbytek o několik stupňů výš, avšak 
dochází ke ztrátě přibližně 70 %. Po čase na hodnotě 700 °C je vzorek jen černý, spálený 
popel o hmotnosti 25 % původního vzorku. Toto pozorování spojeno s daty měřenými na 
vzduchu napovídá, že počátek degradace, reprezentované značným poklesem hmotnosti je 
o něco větší než 500 °C a to díky atomům fluóru. Teplota tání krystalů parylenu AF4 je 
údajně cca. 500 °C, což naznačuje, že se fyzikální integrita udrží za poměrně vysokých 
teplot. Další objevy v iniciaci degradace byly prováděny pozvolným izotermním testem TGA 
v kyslíkové a dusíkové atmosféře. Standardně testy probíhají 3 hodiny v okolí teplot 400 až 
450 °C na vzorku se speciálně připravenou vrstvou parylenu AF4. Provádí se pod vakuem, 
dokud není vzorek polymerního filmu spečený na malé množství nedělitelného dimeru. 
Ustálený stav oblasti hmotnostního úbytku byl měřen v obou atmosférách a obecně za 
zvýšené teploty. V dusíku se míra izotermního hmotnostního úbytku za hodinu při 450 °C 
blížila 0,3 %. Aktivační energie pro počátek hmotnostního úbytku v obou atmosférách byla 
kolem 150 kJ/mol. K hmotnostnímu úbytku v atmosféře kyslíku docházelo poněkud rychleji 
než v dusíku. Srovnatelná rychlost úbytků byla při experimentu v dusíkové atmosféře za 
teploty o 50 °C nižší [9]. 
Vrstva parylenu C na ocelových vzorcích byla chlazena kapalným dusíkem na teplotu 
-160 °C. Polymer dokázal na vzorku odolávat rázovému zatížení většímu než 10 Nm 
na modifikovaném testu Gardnes Impact podle americké normy ASTM D4226 [8]. 
Parylenové povlaky o tloušťce 5 μm mohou být při teplotě   165 °C ohnuty šestkrát o 180°, 
než dojde k poruše materiálu. Pro srovnání polyetylen, polyetylen tereftalát a PTFE filmy 
o stejné tloušťce se za stejných podmínek dokážou ohnout pouze jednou až třikrát než dojde 
k porušení materiálu. 
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Při vakuových zkouškách byl zkoumán úbytek hmotnosti při daných podmínkách za určitý 
čas. Byla prokázána ztráta hmotnosti při 50 °C a tlaku 600 – 1 300 Pa pro parylen C rovna 
0,12 % a 0,30 % pro parylen N [1]. 
2.5.2 Elektrické vlastnosti 
V následující kapitole jsou diskutovány některé elektrické vlastnosti parylenu N, C a D. 
Pro porovnání jsou v tabulce Tab 3 vyznačeny základní elektrické a dielektrické vlastnosti 
parylenu a v tabulce Tab 4 jsou tyto vlastnosti pro jiné materiály používané pro ochranné 
povrchové vrstvy a to epoxidy, silikony, polyuretany a akryláty. Parylen se řadí mezi low-k 
materiály, což znamená, že jeho klíčovou vlastností je nízká elektrická vodivost. 
Tab 3: Elektrické vlastnosti parylenu [1,12]. 
Vlastnosti Parylen N Parylen C Parylen D Parylen AF4 
Dielektrická pevnost 
 dc volt/mm délky 
7.10
3
 5,6.10
3
 5,5.10
3
 5,4.10
3
 
Objemový odpor (Ω.cm), 23°C 1,4.10
17
 8,8.10
16
 1,2.10
17
 2,0.10
17
 
povrchový odpor (Ω) 1.10
13
 1.10
14
 1.10
16
 5,0.10
15
 
Dielektrická konstanta     
60 Hz 2,65 3,15 2,84 2,21 
1 kHz 2,65 3,1 2,82 2,20 
1 MHz 2,65 2,95 2,80 2,17 
Disipační faktor     
60 Hz 2.10
-4
 2.10
-2
 4.10
-3
 <2.10
-4
 
1 kHz 2.10
-4
 1,9.10
-2
 3.10
-3
 2.10
-3
 
1 MHz 6.10
-4
 1,3.10
-2
 2.10
-3
 1.10
-3
 
 
Tab 4: Elektrické vlastnosti polymerů využívaných jako ochranné povlaky [1,12]. 
Vlastnosti Epoxidy (ER) Silikony (SR) Uretany UR) 
Akryláty 
AR) 
Dielektrická pevnost 
 dc volt/mm délky 
2,2.10
3
 2,0.10
3
 3,5.10
3
 3,5.10
3
 
Objemový odpor (Ω.cm), 23°C 1.10
12
 - 1.10
17
 1.10
15
 1.10
11
 - 1.10
15
 1.10
15
 
povrchový odpor (Ω) 1.10
13
 1.10
13
 1.10
14
 1.10
14
 
Dielektrická konstanta        
60 Hz 3,5 - 5,0 2,7 - 3,1 5,3 - 7,8 - 
1 kHz 3,5 - 4,5 2,6 - 2,7 5,4 - 7,6 - 
1 MHz 3,3 - 4,0 2,6 - 2,7 4,2 - 5,2 2,7 – 3,2 
Disipační faktor        
60 Hz 2.10
-3
 - 1.10
-2
 1.10
-3
 - 7.10
-3
 1,5.10
-2 
- 5.10
-2
 0,04 – 0,06 
1 kHz 2.10
-3
 - 2.10
-2
 1.10
-3
 - 5.10
-3
 4.10
-2 
- 6.10
-2
 - 
1 MHz 3.10
-2
 - 5.10
-2
 1.10
-3
 - 2.10
-3
 5.10
-2 
- 7.10
-2
 0,02 - 0,03 
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Dielektrická pevnost byla testována podle normy ASTM D 149, objemový a povrchový odpor 
podle normy ASTM D 257, dielektrická konstanta a disipační faktor podle normy 
ASTM D 150 [12]. 
2.5.3 Fyzikální a mechanické vlastnosti 
Fyzikální a mechanické vlastnosti skupiny derivátů parylenu jsou shrnuty v tabulce Tab 5 
níže a v tabulce Tab 6 jsou pro porovnání hodnoty mechanických vlastností jiných 
materiálů [13]. Parylen nemůže být zpracováván pomocí konvenčních plastikářských metod 
jako je lisování nebo extrudování a to z důvodu jeho vysoké molekulové hmotnosti (kolem 
500 g.mol-1) a z důvodu vysoké krystalinity a teploty tání. Jeho rozpustnost v organických 
rozpouštědlech je velmi nízká, částečné rozpouštění v 2-chlornaftalenu začíná až nad 
teplotou 175 °C pro parylen C a při bodu varu rozpouštědla (265 °C) pro parylen N a proto 
nemůže být parylen použit ani pro odlévání výrobků. Naproti tomu se parylen vyznačuje 
vysokou odolností proti rázovému zatížení [1]. 
Tab 5: Fyzikální a mechanické vlastnosti parylenu [1,12]. 
Vlastnosti Parylen N Parylen C Parylen D Parylen AF4 
Yangův modul pružnosti (GPa) 2,413 2,758 2,620 2,551 
Pevnost v tahu (MPa) 48,2 68,9 75,8 51,7 
Mez kluzu (MPa) 42,1 55,2 62,1 34,4 
Poměrné prodloužení (%) > 250 > 200 > 200 > 200 
Hustota (g.cm
-3) 
1,2 - 1,12 1,289 1,418 1,32 
Index lomu (nD
23
) 1,661 1,639 1,669 1,559 
Absorpce vody (% za 24 hod) < 0,1 < 0,1 < 0,1 < 0,01 
Tvrdost podle Rockwella R85 R80 R80 R122 
Koeficient tření statický 0,25 0,29 0,33 0,15 
Koeficient tření dynamický 0,25 0,29 0,31 0,13 
Tab 6: Fyzikální a mechanické vlastnosti polymerů využívaných jako ochranné povlaky [1.12]. 
Vlastnosti Akryláty (AR) Epoxidy (ER) Silikony (SR) Uretany (UR) 
Yangův modul pružnosti (GPa) 0,7 2,413 6,205.10
-3
 0,689 
Pevnost v tahu (MPa) 68,9 85,6 5,5 35,1 
Mez kluzu (MPa) - - - - 
Poměrné prodloužení (%) 2 - 5,5 3 - 6 100 100 - 1000 
Hustota (g.cm
-3) 
1,19 1,11 - 1,4 1,05 - 1,23 1,1 - 2,5 
Index lomu (nD
23
) 1,48 1,55 - 1,61 1,43 1,5 - 1,6 
Absorpce vody (% za 24 hod) 0,3 0,08 - 0,15 0,12 (7 dní) 0,02 - 1,5 
Tvrdost podle Rockwella M68 – M105 M80 - M110 40 - 45 (Shore A) 10A - 25D (Shore) 
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Index opotřebení, měřený na „Taber Abraser machine CS-17 při zatížení 1000 gramů, 
vykazoval hodnoty 22,5 pro parylen C a 8,8 pro parylen N [12]. Pro srovnání podle tabulek 
je index opotřebení 8,4 pro teflon, epoxidy 41,9 a pro uretany 59,5. 
2.5.4 Prostupnost parylenu  
Experiment J.Flueckigera et al. [14] zkoumal v porézním materiálu polydimetylsiloxanu 
(PDMS) hloubku, do které je parylen C schopný se deponovat při tloušťce 1 μm. 
Pomocí metody hmotnostní spektroskopie doby letu sekundárních iontů (TOF-SIMS) byla 
sledována pozvolna klesající koncentrace parylenu C usazujícího se v pórech PDMS. Při 
této metodě byl parylen C detekovaný pomocí určení koncentrace atomu chloru a substrát 
PDMS pomocí atomu křemíku.  
Tloušťka parylenové vrstvy jako funkce vzdálenosti od vstupu kanálu byla měřena pro 
různé geometrie. Obr. 10 a znázorňuje tloušťku filmu pro konstantní výšku kanálu 84 μm 
a různou délku a na Obr. 10 b je závislost délky kanálu pro různou finální tloušťku 
parylenu δ0. Počáteční pokles tloušťky parylenové vrstvy lze popsat analytickým modelem 
pro depozici z parní fáze v dlouhém kanále za předpokladu molekulárního toku. Pro vrstvy 
tloušťky kolem 1 μm již ale tento model neplatí.  
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-  
Obr. 10: Závislost tloušťky vrstvy parylenu C na délce kanálu: a) pro různé délky kanálu b) pro různé 
konečné tloušťky povlaku [14]. 
V průběhu depozice a polymerace tvoří parylen na povrchu substrátu ostrůvky. V průběhu 
nukleace a růstu polymeru je nízká mobilita polymerních řetězců v rostoucí pyramidě, 
protože teplota skelného přechodu Tg = 13 °C je blízko teplotě depozice 20 °C. Byl 
pozorován rozdíl v růstu ostrůvků na hladkém bezdefektním povrchu slídy a porézním 
podkladu PDMS. Na porézním povrchu byl poměr poloměru ostrůvků k jejich výšce (R/H) 
větší než na hladké slídě a to z důvodu rozdílného koeficientu povrchové difuze 
parylenových molekul na každém povrchu. Na povrchu slídy polymerní ostrůvky rostly do 
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výšky několika nanometrů na defektních místech (hranice zrn, praskliny…), zatímco 
bezdefektní části zůstaly nepokryty. Charakteristická ploška v tloušťkovém profilu kolem 
1 μm se objevuje pro PDMS ale neobjevuje se na křemíku. 
Kontinuální a bezpórová parylenová vrstva očekávaná v kanálu byla testována absorpcí 
a difuzí Rhodaminu B rozpuštěného v toluenu do stěn PDMS kanálu. Na Obr. 11 
je znázorněna fluorescence Rhodaminu B uvnitř kanálu s povlakem parylenu. Tloušťka 
povlaku je nepřímo úměrná difuzi barviva do stěny kanálu. Tloušťka povlaku klesá s délkou 
kanálu z 2,5 μm až na nulu na dně kanálu. Profil intenzity fluorescence kolmý na směr 
kanálu je vynesen ve dvou místech; kde se předpokládá nepropustná vrstva povlaku a kde 
se již nepředpokládá bezchybnost povlaku. To je znázorněno v různých časech. První profil 
se časem nemění. Druhý profil intenzity jasně ukazuje fluorochromní difuzi do pórovité 
struktury PDMS materiálu. 
Alternativou k nanesení parylenové vrstvy do tenkého kanálu může být pochopitelně 
potahování každé části samostatně ještě před montáží a následné spojení termálně, nebo 
mikrovlnně. Ačkoli termální vazba může být uskutečněna pod teplotou 130 °C, optimální 
vazba byla zjištěna při 230 °C pod vakuem nebo při tlaku 10,2 MPa. Další uspokojivé 
výsledky byly zjištěny při 160 °C a tlaku 4,9 MPa po dobu 30 minut. Parylen ovšem může 
podléhat na vzduchu oxidativní degradaci a z toho plynoucímu křehnutí. Mikrovlnné 
spojování je prováděno pod vakuem, ale z důvodu náročnosti (hlavně cenové) mikrovlnné 
komory není dostupné pro všechny výrobní provozy.  
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Obr. 11: Fluorescence Rhodaminu B v kanále PDMS chráněného povlakem parylenu [14]. 
2.5.5 Bariérové vlastnosti a chemická odolnost 
Vybrané základní bariérové vlastnosti parylenu jsou zaznačeny v tabulce Tab 7. Hodnoty 
průchodu plynů a vodní páry jsou opět vztaženy na silikony a polyuretany, tedy na materiály 
používající se k polymerním ochranným povlakům. Nejdůležitější sledovanou hodnotou 
je rychlost prostupu vodních par Water Vapor Transmission Rate (WVTR) [1]. 
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Tab 7: Bariérové vlastnosti parylenu [1,12] 
Vlastnost 
Parylen 
N 
Parylen 
C 
Parylen 
D 
Parylen 
AF4 
Silikony (SR) 
Poloyuretany 
(PUR) 
Absorpce vody 
(%) 
< 0,1 < 0,1 < 0,1 < 0,1 0,1 0,6 - 0,8 
Propustnost pro plyny při 25 °C (mm
3
/den.m
2
.atm) 
N2 3 0,4 1,8 4,8 - 31,5 
O2 15,4 2,8 12,6 23,5 19,7 78,7 
CO2 84,3 3 5,1 95,4 118,1 1,2 
H2 212,6 43,3 94,5 - 17,7 - 
WVTR 
g.mm/(m
2
.den) 
0,59 0,08 0,09 0,22 1,7 - 47,5 0,93 - 3,4 
 
Propustnost vodních par byla měřena od tloušťky 0,1 mikrometru, což je normalizovaná 
tloušťka vrstvy od kdy získává parylen bariérové vlastnosti. 
Protikorozní odolnost byla testována na deskách plošných spojů v souladu s normou 
ASTM B117-(03) chráněných povlakem parylenu AF4 a parylenu C. Oba povlaky podaly 
srovnatelné výsledky, kdy po 144 hodinách při urychlené korozní zkoušce v solné mlze 
deska plošného spoje nevykazovala žádné viditelné korozní opotřebení [13]. 
Paryleny jsou při pokojové teplotě chemicky odolné a jsou nerozpustné v téměř všech 
organických rozpouštědlech do teploty 150 °C. Parylen C je slabě rozpustný v chlorovaném 
naftalenu při 175 °C a parylen N je rozpustný až při bodu varu rozpouštědla (265 °C). Oba 
polymery jsou odolné vůči vnikání většiny rozpouštědel [1]. 
2.5.6 Adheze 
2.5.6.1 Adheze parylenového povlaku k povrchu substrátu 
Parylenový film v základním neupraveném stavu nevykazuje silnou adhezi k povrchu 
substrátu (typicky 2.106 až 3.106 Pa). Je však několik metod, kterými se dá adheze zlepšit na 
akceptovatelnou úroveň.  
Síla adheze na mezifázi mezi dvěma materiály je funkcí mnoha faktorů, zahrnujících typ 
vazby a aktuální povrch substrátu (faktor drsnosti povrchu). Nejnižší pozici na škále síly 
vazeb obsazují van der Waalsovy interakce a na nejvyšší pozici jsou kovalentní vazby.  
Testování síly adheze tenkých filmů není jednoduchý úkol a mnoho postupů je popsáno 
v literatuře. Některé používané metody shrnuje norma ASTM standard (D 3359-95a) zvaná 
„Standard Test Methods for Measuring Adhesion by Tape Test“ která udává 
reprodukovatelné standardní testovací procedury. Jedním z často používaných testů 
je tzv. Scotch Tape Test. Tento test je založený na metodě, kdy se standardní lepicí páska 
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přiloží a přitlačí na povrch deponovaného parylenu a následně prudkým pohybem strhne. 
Tato metoda rozlišuje 3 úrovně adheze. 
 Slabá adheze – povlak se zcela oddělí od povrchu substrátu. 
 Střední adheze – film se částečně oddělí a část zůstane na substrátu. 
 Silná adheze – Není pozorováno žádné oddělení povlaku od povrchu substrátu. 
Činidla na bázi silanu mohou zlepšit hybridní propojení mezi organickým a anorganickým 
materiálem. Mohou vytvořit stabilní kovalentní vazbu mezi organickým materiálem 
a násobnou anorganickou vazbou v základních substrátech. Mají strukturu X-R-SiY3 kde X je 
funkční organická skupina, Y je hydrolyzovatelná skupina silikonu. Tato skupina může 
reagovat přímo v přírodním prostředí s hydroxidem jako M-OH na formu M-O-Si. Skupiny 
X jsou pojeny k silikonu pomocí C-Si vazeb. Tento vazebný princip se uplatňuje v činidlech, 
jako jsou například azidy, diaminy, epoxy skupiny, metakryláty, vinylové sloučeniny nebo 
chlorovaný propyl. 
Jedno z úspěšně používaných činidel pro paryleny je 3-Metakryloxypropyltrimetoxysilan 
známý pod označením A-174. Sumární chemický vzorec sloučeniny je C10H20O5Si 
a molekulární vzorec je znázorněn na Obr. 12 níže. Použití silanových činidel pro zlepšení 
adheze parylenu na substrát byly patentovány u Union Cabide v roce 1971. V tomto patentu 
se odhaluje použití různých činidel pro zlepšení adheze na organické i anorganické substráty 
v každé formě. Pro siloxany je nutné mít etylenové nenasycené skupiny vázané na křemík 
v siloxanu vazbou C-Si a nejméně jednu hydrolyzovatelnou skupinu vázanou přímo 
na křemíkový atom. 
 
Obr. 12: 3-Metakryloxypropyltrimetoxysilan 
Vhodnou úpravou povrchu nejrůznějších substrátů, která dokáže zlepšit adhezi parylenu 
může být také plazmová aktivace. Materiály, které je možné aktivovat například 
kyslíko-argonovým DC plazmatem mohou být teflon, nebo kovy jako například nikl. Tímto 
mohou být aktivovány přímo pro parylen a to v jediné komoře. Zlepšení vazebné energie 
v rozsahu jednoho až dvou řádů bylo pozorováno téměř u všech substrátů kromě tantalu 
a wolframu. Předpokládá se, že plazmová před-úprava by měla očistit povrch a poskytnout 
dostatečnou drsnost a reaktivní místa, čímž může dojít ke vzrůstu adheze.  
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Jinou použitelnou metodou je doutnavý výboj (anglicky Glow discharge) pro úpravu 
povrchu před polymerací. Doutnavý výboj probíhá za použití argonu, kyslíku, nebo metanu. 
V případě použití metanu bylo pozorováno několik stupňů polymerace na povrchu substrátu. 
Radikály mohou v tomto případě produkovat kovalentní vazby s parylenem. Prokázalo se, že 
metanový doutnavý výboj má největší vliv na zvýšení vazebné síly [1]. 
Další metoda jak dosáhnout lepší adheze parylenového povlaku k povrchu substrátu, je 
depozice kladně nabitými částicemi parylenu urychlenými k povrchu substrátu. Tato metoda 
je již popsána výše v oddílu Technologie polymerace. 
2.5.6.2 Adheze parylenového povlaku k dalším povlakům 
Jak již bylo zmíněno dříve, jeden z principů limitující použití polymeru jsou jeho hydrofobní 
vlastnosti, které mohou způsobovat problémy s adhezí při kombinaci s dalšími materiály 
u pokročilých aplikací. Parylen vykazuje nízkou polární složku povrchové energie (méně než 
30 až 40 mJ/m2) a tím pádem nízkou hydrofilitu. Povrch je chemicky inertní a není snadné na 
něj nanášet další materiály. Řešením tohoto problému je úprava povrchu a to mechanická 
(zdrsnění povrchu), chemická (reduktivní nebo oxidativní roubování), nebo fyzikální 
(plazmatické a iontové nebo elektronové bombardování). Tyto procesy mohou být rozděleny 
do dvou skupin – za mokra a za sucha [10]. 
Povrchová úprava za morka je použitelná pro parylen N nebo C a buď samostatně, nebo 
v kombinaci s UV zářením. Například akrylamidy + UV záření nebo 2-metakryloxymetyl-
fosforylchlorid-benzofenon společně s UV zářením, jsou látky zmenšující kontaktní úhel 
s vodou. Nejmodernější z metod za mokra bez použití UV aktivace poskytují za ideálních 
podmínek kontaktní úhel s vodou 10° oproti počátečnímu úhlu 75-95°.  
Pro parylenové vrstvy je zvláště účelná povrchová úprava za sucha využívající reaktivní 
páru bez plazmatické aktivace, protože mohou být použity přímo v CVD reaktoru nebo po 
CVD procesu v podobném reaktoru. Je to čistá, postupná metoda zvláštní svou možností 
kontroly povrchových vlastností parylenového filmu. Dva příklady jsou vodní pára aktivovaná 
horkým wolframovým filamentem pro povrchovou úpravu parylenu AF4 a vzduch + UV pro 
parylen C a N. Přesto efektivnější úprava povrchu je za mokra, protože suchá cesta 
poskytuje zlepšení povrchů z přibližně 90° na pouze 56-58°. 
Jako další metoda úpravy povrchu byla aktivace UV zářením v atmosféře reaktivního plynu 
(kyslíku, dusíku, vzduchu nebo vodní páry) [10]. Plyn byl dopravován do reaktoru měděnou 
trubicí perforovanou několika dírami a tak měl stejný přístup k celému povrchu vrstvy 
parylenu C v reaktoru. Tato úprava je efektivní pouze tehdy, když plyn dobře obtéká povrch 
vzorku. UV záření bylo produkováno nízkotlakou rtuťovou lampou skrz křemenné okénko. 
Záření bylo zaměřeno kolmo na povrch vzorku. Hlavní emise byla reprezentována vlnovou 
délkou 254 nm (asi 80 % z celkového svazku záření), přičemž záření o vlnové délce 
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185 nm bylo částečně absorbováno vzduchem použitým k chlazení lampy. Vzdálenost mezi 
lampou a vzorkem byla 5 cm. Za těchto podmínek bylo produkováno záření o intenzitě 
přibližně 9,3 mW/cm2 povlaku. Při experimentu O2 + UV byl vypozorován nejvýraznější 
pokles kontaktního úhlu a tedy pokles povrchové energie za minimálního průtoku plynu. 
Nejúčinnější průtok plynu QT byl kolem 60 sccm, kdy byla hodnota kontaktního úhlu s vodou 
snížena přibližně na 45° až 50°. Ostatní veličiny byly v průběhu testu konstantní. Při testu na 
molární objem kyslíkové frakce XO2 byl největší pokles povrchové energie zaznamenán při 
molární frakci 0,2 tedy 20 % O2, kdy hodnota kontaktního úhlu poklesla přibližně na 50°. Dále 
hodnota kontaktního úhlu klesala se stoupající molární frakcí až do 100 % jen velmi 
pozvolna. Proto byla optimální hodnota QT a XO2 pro povrchovou úpravu O2 + UV 
experimentálně stanovena na QT = 60 sccm a XO2 = 0,5. Experiment prokázal, že kontaktní 
úhel je redukován z téměř 100° na hodnotu kolem 6° pomocí O2 + UV úpravy přibližně na 
120 minut. Opakované testy této metody na parylenu C za uvedených podmínek vykazovaly 
stejné výsledky s tolerancí 1°. Výsledky byly porovnány s povrchovou aktivací parylenu C 
metodou vzduch + UV. Pro tuto metodu byly publikovány výsledky finálního kontaktního úhlu 
vody 58° při ozáření 10 000 mJ/cm2. Pro srovnání výsledků bylo použito záření 
16 700 mJ/cm2 a bylo dosaženo pro vzduch + UV 62° a pro O2 + UV přibližně  49°. Shrnutí 
aktivace pomocí různých reaktivních plynů je znázorněno na Obr. 13. 
 
Obr. 13: Vliv doby úpravy a reaktivní atmosféry na kontaktní úhel s vodou pro povrch parylenu C [10]. 
Typicky filmy vykazují vysokou transmitancí viditelného světla (asi 90 %) a po úpravě 
nebyly pozorovány žádné výrazné změny. Některé úpravy spustily snížení transmitance 
v UV oblasti, například UV/He, UV/peroxid vodíku, UV/voda, UV/kyslík a UV/vzduch. Naproti 
tomu nebyla pozorována žádná změna transmitance při použití úpravy bez UV. 
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Infračervená spektroskopie s Fourierovou transformací s metodou zeslabené totální 
odrazivosti (FTIR-ATR) a FTIR-Transmisní analýza byly provedeny na vzorcích před úpravou 
a po upravení. Spektra zobrazují vibrace vazeb C=O, tedy vlnočet 1 710 cm-1 a malý pík 
kolem 1 290 cm-1, který je přiřazen vazbě C-O. Relativní intenzita píku C=O vzrůstá s časem 
úpravy pro všechny typy úprav pod UV zářením. Ke zlepšení smáčivosti po úpravě dochází 
díky povrchové oxidaci a tvorbě C-O a C=O vazeb. 
2.6 Biokompatibilita 
Jak již bylo výše zmíněno, užitných vlastností povlaku parylenu se využívá také v medicíně. 
Parylenový povlak chrání důležitá medicínská zařízení proti korozi a také chrání tkáň proti 
materiálům, které by s ní mohly negativně reagovat. Tyto povlaky musí mít excelentní 
stabilitu v přítomnosti tělních tekutin a musí být biokompatibilní pro každou konkrétní aplikaci. 
Základní sledované vlastnosti materiálů použitelných v biomedicíně jsou cytotoxicita, 
senzibilizace, dráždivost a intrakutánní reaktivita, akutní systémová toxicita, 
hemokompatibilita a některé další vlastnosti v závislosti na použití (kůže, kosti, svalové 
tkáně, cévy…). Paryleny typu N, C a AF4 byly úspěšně testovány na tyto požadavky podle 
biologických požadavků normy ISO-10 993. Navíc studie tkáňových buněk prokázala, že 
lidské buňky tkání se snadno množí na povrchu substrátů s povlakem parylenu C za vzniku 
tenké, soudržné vrstvy morfologicky normální tkáně. Vysoká biokompatibilita byla prokázána 
také pomocí studie kultur diploidních buněčných linií WI-38 zárodečných lidských plicních 
buněk. Do struktury parylenu C je také možno zakotvit účinné látky pro potahování 
koronárních stentů lidských implantátů. 
Protože je pro lékařské nástroje nutná sterilita, musí být i ochranné povlaky schopné beze 
změn snášet podmínky při procesu sterilizace. Testy vlivu sterilizace na povrch povlaku 
zahrnovaly například sterilizaci v parním autoklávu, gama záření nebo záření elektronovým 
svazkem, sterilizace v plazmatu za přítomnosti peroxidu vodíku a sterilizace etylenoxidem. 
Po sterilizaci byly u vzorků parylenu N a C sledovány změny vlastností v porovnání 
se vzorky, které sterilizací neprošly. V porovnání pevnosti v tahu nebyl zaznamenán 
měřitelný rozdíl, sterilizační proces měl však určitý dopad na frikční koeficient. Sumace 
výsledků negativního dopadu sterilizačních procesů na vzorky parylenu jsou v tabulce Tab 8. 
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Tab 8: Vliv působení sterilizačních procesů na vlastnosti parylenového povlaku [16]. 
Sterilizační metoda Parylen N Parylen C 
Elektronový svazek Bez efektu Bez efektu 
Gama záření Bez efektu Bez efektu 
Parní autokláv Působí negativně na modul 
pružnosti v tahu, koeficient tření 
a bariérové vlastnosti vůči vodě 
Působí negativně na modul 
pružnosti v tahu, mez pevnosti 
v tahu a bariérové vlastnosti 
vůči vodě 
EtO sterilizace Působí negativně na koeficient 
tření a bariérové vlastnosti vůči 
vodě 
Působí negativně na bariérové 
vlastnosti vůči vodě 
H2O2 plasma Působí negativně na koeficient 
tření 
Působí negativně na dielek-
trickou pevnost a koeficient 
tření 
 
Parylen byl podroben výzkumu také pro použití jako elektrický izolátor senzorů, 
elektrických obvodů a mnoha tělních implantátů. Na příklad byl úspěšně testován parylen 
jako izolace pro kovové mikroelektrody pro stimulaci a zaznamenávání činnosti neuronů a je 
často také využíván jako povlak pro kardiostimulátory. Dalším příkladem může být použití 
parylenu jako preventivního ochranného povlaku pro neodym-železo-bórové magnety k intra-
orálnímu použití [1].  
2.7 Parylen A v medicíně 
Pro imunologické testy se standardně používají různé typy mikrodestiček z polystyrenu (PS). 
V klasických experimentech jsou proteiny vázány k mikrodestičce fyzikální adsorpcí pomocí 
hydrofobních interakcí. Nově se začal využívat na tyto destičky povlak parylenu A [7], který 
umožňuje kovalentní zachycení proteinů a peptidů, k čemuž slouží primární aminová skupina 
na benzenovém jádře parylenu A. Jako propojení mezi aminoskupinou parylenu a peptidem 
se využívá glutaraldehyd. 
Nanášení parylenu A na polystyrenovou mikrodestičku bylo prováděno metodou CVD. 
Dimer parylenu A (někdy nazýván Dix A) byl odpařen při 160 °C. Pyrolýza probíhala při 
650 °C na reaktivní monomerní částice, které byly deponovány na substrát při pokojové 
teplotě a tlaku v řádu pascalů. Tloušťka vrstvy 200 nm byla měřena elipsometricky. 
Kovalentní zachycení (imobilizace) proteinů a peptidů bylo demonstrováno na Křenové 
peroxidáze (HRP) jako modelovém proteinu a na krátkém peptidu se sekvencí aminokyselin 
GHPQGKKK. Imunologické testy využívají pro kvantifikaci analytů chromogenické reakce za 
pomoci enzymatických protilátek jako HRP nebo alkalické fosfatázy. Proto je požadována 
transmitance vrstvy v oblasti 400-500 nm. Srovnání transmitance konvenčně používané 
plošky a parylenového filmu je na Obr. 14. Destička pokrytá parylenovým filmem o tloušťce 
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100 nm vykazovala transmitanci přibližně 85 %, zatímco standardní destička bez povlaku 
asi 90 %. V případě destičky s parylenovou vrstvou 200 nm byla pozorována zvýšená 
transmitance, což je důsledek interference dvou odrazů světla; mezifáze vzduch-parylen 
a mezifáze parylen-destička. Z toho plyne, že transmitance parylenového povlaku pro určité 
vlnové délky může být korigována jeho tloušťkou. 
 
Obr. 14: Transmitance konvenční destičky a destičky 
pokryté vrstvou parylenu o tloušťce 100 a 200 nm [7]. 
Funkčnost imobilizace byla zkoušena testem aktivity HRP chromatickou reakcí 
s 3,3´,5,5´-tetrametylbenzidinu (TMB). Jak je vidět z Obr. 15 a je aktivita HRP na destičce 
s parylenovým povlakem mnohem vyšší, než na běžně používané destičce bez povlaku. 
Navíc aktivita vázaného proteinu HRP (osa y) je úměrná jeho koncentraci (osa x). Množství 
imobilizované látky je tedy možno řídit počátečním množstvím. 
Imunologické testy byly také prezentovány zadržováním protilátky anti-HRP na povrchu 
parylenem A potažené a nepotažené PS destičky. Na vzorek s vázanou protilátkou 
se přivedlo definované množství HRP a chromatometricky byla testována aktivita HRP 
přichycené na protilátku. Z výsledků na Obr. 15 b je patrná vyšší aktivita zachycené HRP 
na povrch destičky s deponovanou vrstvou parylenu A. 
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Obr. 15: Imobilizace HRP (a) a anti-HRP (b) [7]. 
Krátké oligomerní peptidy o délce menší než 20 merů jsou obvykle obtížně zadržitelné 
pomocí fyzikální adsorpce, avšak mohou být dobře zadržitelné kovalentní vazbou. Modelový 
krátký peptid o sekvenci aminokyselin GHPQGKKK byl imobilizován na povrchu čisté PS 
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destičky a destičky potažené parylenem A, za použití glutaraldehydu. Sekvence 
aminokyselin HPQ má vysokou vazebnou afinitu k streptavidinu. Proto může být streptavidin 
modifikovaný HRP zachycován na peptidu imobilizovaném na PS destičce. HRP pak může 
být následně chromatometricky testována na aktivitu reakcí TMB. Srovnání aktivity HRP, 
potažmo imobilizovaného peptidu na čisté PS destičce a destičce s vrstvou parylenu A je na 
Obr. 16. Aktivita HRP je úměrná počáteční koncentraci peptidového roztoku. Výsledky 
ukazují, že na rozdíl od konvenčně používaných PS destiček povlak parylenu A zajišťuje 
značnou imobilizaci peptidů a usnadňuje tím imunologické testy. 
 
Obr. 16: Imobilizace krátkého peptidu. 
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3 Experimentální část 
Depozice testovaných parylenových vrstev za účelem experimentálního zkoumání byla 
provedena v podniku SKŠ v Příbrami. V následujících kapitolách bude nastíněna příprava 
vzorků a proces depozice na CVD aparatuře v SKŠ. Dále budou popsány metody 
a podmínky testování zkoumaných parylenových vrstev. 
3.1 Příprava parylenových vrstev 
3.1.1 Vzorky 
Jako vzorky byly použity vzorky kovů ve formě hranolů a plechů, polypropylenová folie 
formátu A4, skleněná destička (podložní sklíčko optického mikroskopu) a tenký substrát 
z čistého křemíku. Vzorky kovů byly vždy po třech kusech a to nové i vzorky záměrně 
předem podrobeny korozi. Ta byla prováděna ponořením vzorku do koncentrované HCl po 
dobu dvou týdnů. Takto zkorodované vzorky byly sušeny v elektrické sušárně při 60 °C. 
Vysušené vzorky byly podrobeny krátké kontinuální úpravě v redukční atmosféře vodíkového 
plazmatu při 200 W za účelem odstranění hrubých korozních produktů. Následně byly vzorky 
desalinovány v destilované vodě při 60 °C po dobu jednoho týdne, přičemž voda 
v desalinační nádrži se vždy jednou denně měnila. Desalinované vzorky byly ručně důkladně 
očištěny a uzavřeny do skleněných nádobek pod ochrannou atmosférou argonu. Soubor 
použitých vzorků, jejich tvar, materiál a rozměry, je vyčten v tabulce Tab. 1. 
Tab. 1: Vzorky určené jako substrát pro depozici parylenu. 
Tvar Rozměry (mm) Materiál 
Hranol 
5 × 20 × 50 Ocel, Měď, Mosaz 
12 × 15 × 53 Bronz 
Plech 1 × 20 × 50 Ocel, Měď, Mosaz 
Folie 210 × 297 Polypropylen 
Sklo 1 × 25 × 75 Sklo 
Si substrát 1 × 10 × 30 Křemík 
 
3.1.2 Depoziční aparatura 
Depozice parylenu C na povrch substrátů proběhla ve firmě SKŠ spol. s.r.o. na zařízení 
znázorněném na obrázku Obr. 17. Depoziční aparatura využívá Gorhamova procesu 
a skládá se z několika částí: 
Vypařovací komora je první část. Je složena z mosazné patrony, do níž se umísťuje 
navážka dimeru parylenu. Patrona se uzavírá kovovou, perforovanou zátkou a zajišťuje 
šroubem proti vypadnutí. Patrona se následně našroubuje ve vodorovné poloze na ústí 
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pyrolytické komory. Na mosaznou patronu se nasazuje pec vyhřívaná odporovým drátem 
a tepelně izolovaná minerální vatou. 
Pyrolytická komora je přibližně 1,5 m dlouhá trubice z nerezové oceli o vnitřním průměru 
38 mm a tloušťce stěny 2 mm. Tato trubice je vyhřívána pomocí šesti topných tělísek 
z odporového drátu zalitého v keramice a rozložených rovnoměrně podél celé délky komory. 
Teplota v tělískách je pevně nastavena tak, aby byl gradient teploty co nejmenší a po celé 
délce trubice byla udržovaná stejná teplota. Ta je snímaná termočlánkem přibližně uprostřed 
trubice. Tělíska jsou přitisknutá přímo k trubici a z vnější strany tepelně izolovaná minerální 
vatou. Uvnitř trubice je stočený tenký list plechu, vinutý ve spirále po celé délce pyrolytické 
trubice. Ten mění lineární dráhu pohybu procházejících částic a zabraňuje tak jejich 
kondenzaci a vypalování na stěnách trubice. Z důvodu velkých změn teploty je celá 
pyrolytická komora i s tepelnou izolací a opláštěním volně uložena na lyžinách. Toto uložení 
kompenzuje tepelnou roztažnost materiálu a nevzniká tak nežádoucí pnutí, které by mohlo 
zařízení poškodit. 
Chladící člen je třetí částí depoziční aparatury nerozebíratelně spojený s pyrolytickým 
členem. Je to krátká trubice s vnitřním průměrem o něco větším, než je vnitřní průměr 
pyrolytické trubice.  Chladící člen je vyhřívaný podobnými tělísky s odporovým drátem jako 
pyrolytická trubice a tepelně izolovaný minerální vatou. U tohoto členu je požadovaná teplota 
pevně daná a není kontrolovaná. 
Depoziční reaktor je svislý válec o průměru cca 35 cm a výšce přibližně 50 cm, bočním 
vstupem nerozebíratelně spojený s chladícím členem. Do této komory se vrchním otvorem 
vkládá zásobník se vzorky a otvor se uzavírá víkem se čtyřmi šrouby pro upevnění víka 
k válci. Víko je utěsněné gumovým těsnícím kroužkem. Reaktor již není vyhřívaný, a proto 
není potřeba ani izolačního materiálu. K reaktoru je ze spodní strany uprostřed připojený 
rotor, který pomalu otáčí zásobníkem vzorků uvnitř válce pro lepší rozvrstvení parylenové 
vrstvy na deponovaných vzorcích. 
K reakční komoře je ze spodní části připojená vakuová část skládající se z rotační olejové 
vývěvy, vymrazovacího členu a potrubního systému oddělujícího vývěvu od reaktoru 
regulačním manuálním ventilem. Ventil tedy rozděluje potrubí na dvě části.Obě části, blíže 
reaktoru i blíže vývěvě, jsou opatřené tlakovou měrkou typu Pirani a elektro-magnetickým 
zavzdušňovacím ventilem. Vývěva je schopna při kontinuálním provozu vyvinout vakuum 
cca 5 Pa. Vymrazovací člen je umístěný mezi vývěvou a ventilem. Slouží k odstranění zbytku 
neusazeného monomeru z čerpaného plynu, aby nedošlo k zanášení a poškozování 
vakuové vývěvy. Vymrazovací člen je chlazený expanzním systémem schopným udržet 
teplotu cca -22 °C. 
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Obr. 17: Depoziční aparatura společnosti  SKŠ s. r. o.  v Příbrami [23]. 
3.1.3 Depoziční proces 
Pro požadovanou tloušťku vrstvy 20 µm byla po zohlednění ztrát způsobených depozicí na 
stěny reaktoru stanovena navážka 42 g dimeru parylenu C. Teplota vypařovací komory byla 
snímána termočlánkem a pomocí regulátoru nastavena na 120 °C. Při této teplotě začíná 
sublimace dimeru do plynné fáze. Po dosažení této tepelné hranice byla nadále teplota 
zvyšována manuálně, a to o 1 °C za 10 minut. Tato rychlost zvyšování teploty zajišťovala 
rovnoměrné odpařování dimeru. Protože však dimer nebyl zcela čistý a obsahoval malé 
množství pryskyřic, nesměla teplota ve vypařovací komoře překročit 180 °C, kdy se tyto 
pryskyřice rozkládají a mohly by znečistit výsledný parylenový povlak. 
Molekuly dimeru díky vakuovému gradientu procházejí pyrolytickou komorou zahřívanou 
na teplotu 680 °C, při níž se molekuly dimeru rozkládají na reaktivní monomerní částice.  
Monomerní částice vstupují do chladícího členu, který má za úkol snížit teplotu 
procházejícího plynu. Tento člen je samostatně vyhříván na teplotu 150 °C, což je teplota, při 
které reaktivní částice ještě nekondenzují na povrchu stěn a nepolymerují. Takto zchlazený 
plyn vstupuje dále do reaktoru. 
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Do reaktoru bylo ještě před začátkem depozičního procesu přivedeno malé množství 
3-(trimetoxysilyl)-propyl methakrylátu o čistotě 97 % pro zlepšení adheze parylenového 
povlaku k povrchu vzorků. V reaktoru teplota udržována nebyla, avšak během procesu 
nepřesáhla 40 °C. Rychlost depozice vrstvy byla kontinuálně nepřímo měřena oscilátorem 
zabudovaným do reaktoru. Podle klesající frekvence kmitů oscilátoru byla odhadována 
rychlost usazování a polymerace monomerních částic a na základě těchto zjištění byla 
náležitě upravována teplota vypařovací komory. Ze změny kmitočtu oscilátoru byl také 
empiricky získán čas počátku depozice a teplota vypařování (120 °C). V reaktoru byl měřen 
tlak měrkou, umístěnou před manuálním ventilem. V průběhu depozice se tlak prakticky 
neměnil a zůstával konstantní na hodnotě 10 až 11 Pa. Víko reaktoru muselo být na začátku 
depozice očištěno od zbytků parylenu z předchozích depozičních procesů, protože se 
z vrstvy usazené na povrchu rovného víka měří konečná tloušťka vrstvy. 
Ve vakuovém systému byl měřen tlak za ventilem u rotační vývěvy, kdy hodnota tlaku 
zůstala neměnná po celou dobu procesu na hodnotě 4 Pa.  
Proces depozice parylenové vrstvy trval 4,5 hodiny. Následně byla snížena teplota ve 
vypařovací komoře, aby se nevyvíjely další plynné částice dimeru. Manuální ventil byl 
uzavřen a prostor za ventilem směrem k rotační vývěvě byl zavzdušněn, aby nedošlo ke 
zpětnému nasávání oleje z vývěvy do aparatury a z toho plynoucího poškození aparatury 
i vývěvy. Vzorky v reakční komoře byly ponechány do druhého dne pozvolna zchladnout. 
Poté byl pomocí zavzdušňovacího ventilu vyrovnán tlak i v prostoru před ventilem, tedy 
v reakční komoře a po odstranění víka mohly být vzorky vytaženy z aparatury.  
3.2 Konfokální laserová mikroskopie 
Měření tloušťky a povrchové struktury parylenové vrstvy bylo provedeno pomocí konfokální 
laserové rastrovací mikroskopie (CLSM) na přístroji LEXT OLS 3000, Olympus na Fakultě 
chemické VUT v Brně. Do vrstvy parylenu C nanesené na čistý křemíkový substrát byla 
pomocí plastového hrotu vytvořena rýha tak, aby byl obnažen křemíkový podklad. Následně 
byla v konfokálním režimu mikroskopu měřena vzdálenost mezi povrchem křemíkového 
substrátu a povrchem povlaku.  
3.3 Měření tloušťky na PP folii mikrometrickým šroubem 
Tloušťka parylenové vrstvy byla měřena na PP folii formátu A4. Nejprve byla změřena 
tloušťka samotné nepokryté folie, pak tloušťka folie pokryté vrstvou parylenu. Depoziční 
reaktor, ve kterém byla folie pokryta vrstvou parylenu byl sestrojen tak, že vstup 
parylenového plynu byl z vrchní strany pláště a odtah byl připojen ke dnu válce. Folie byla 
v reaktoru zavěšena, a proto byla předpokládána rozdílná tloušťka parylenové vrstvy 
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na vrchní a spodní straně folie. Měření bylo prováděno mikrometrickým šroubem s měřícím 
rozsahem 0 až 50 mm s maximální dovolenou chybou 4 µm.  
3.4 Infračervená spektroskopie 
Na přístroji FTIR Nicolet IS 10 od firmy Thermo Scientific na Fakultě chemické VUT v Brně 
bylo měřeno Infračervené (IR) absorpční spektrum o 32 skenech zkoumané vrstvy 
parylenu C na čistém křemíkovém substrátu. Nejprve bylo naměřeno pozadí (background). 
Pozadí zahrnovalo čistý křemíkový substrát a předsušený vzduch v měřící cele, včetně 
zbytkové vlhkosti, která vnikala z ovzduší do cely při vkládání vzorku. Pro měření pozadí 
musel být absorpční pás vody nejdříve ustálen na konstantní minimální hodnotě. Následně 
bylo naměřeno spektrum vzorku parylenu C na křemíkovém substrátu. Od tohoto spektra 
bylo odečteno spektrum pozadí. U výsledného spektra parylenu C byla korigována základní 
linie (baseline) tak, aby byl odstraněn sinusový efekt interferencí IR záření generující se na 
rozhraní parylenového povlaku a křemíkového substrátu. Zaznamenávání výsledků bylo 
prováděno v programu SMART OMNI-Transmission a jejich vyhodnocení v programu Origin 
a MS Office Excel 2007. Postup měření a vyhodnocení výsledků byl prováděn podle 
publikace R. R. A. Callahana et all. [24]. 
3.5 Optická mikroskopie na kovových vzorcích 
Analýza vzorků s povlakem, respektive bez povlaku parylenu, byla provedena na optickém 
mikroskopu Olympus BX50 s vrchním osvitem za účelem zjištění morfologie a případných 
povrchových strukturních defektů parylenové vrstvy. K pozorování bylo využito objektivu se 
zvětšením 10 × 0,25 a 50 × 0,5. To znamená zvětšení objektivu Zob = 50 a numerická 
apretura objektivu A = 0,5. Numerická apretura je charakteristická vlastnost objektivu dána 
rovnicí           , kde n je index lomu prostředí mezi čočkou objektivu a povrchem 
vzorku, x je vzdálenost objektivu od pozorovaného vzorku a α je poloviční otvorový úhel 
objektivu [25]. 
Pozorování bylo prováděno na kovových vzorcích pokrytých vrstvou parylenu C, tedy vzorek 
oceli, mědi, mosazi a bronzu. Vzorky byly ve stavu bez koroze, tak i napadené korozí 
a očištěné. Pro porovnání byly pozorovány kromě již zmíněných i nové, nezkorodované 
vzorky kovů bez parylenu. Jako reprezentativní vzorek byla zvolena mosaz, na níž jsou 
změny ve struktuře povrchu nejvíce znatelné. 
3.6 Zkouška propustnosti kyslíku 
Metoda měření OTR (Oxygen transmission rate) je metoda zkoumající propustnost kyslíku 
tenkou folií. Zkouška byla provedena na experimentálním laboratorním zařízení na FCH VUT 
v Brně. Jako vzorek byla zvolena PP folie o tloušťce 100 µm s nanesenou vrstvou 
parylenu C o tloušťce 20 µm a jako reference čistá PP fólie o tloušťce 100 µm. 
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Měření probíhá za bezkyslíkové atmosféry dusíku o čistotě 5.0. Vzorek rozděluje měřící 
komoru na dvě části, přičemž se pouští nad i pod zkoumaný vzorek 100 sccm dusíku, dokud 
koncentrace kyslíku neklesne pod 0,01 %. Poté se spustí měření, spodní přítok dusíku se 
uzavře a 3 hodiny se měří základní rovina (baseline). Následně se vrchní i spodní komora 
opět propláchne dusíkem. Měření vzorku probíhá tak, že se spodní přítok dusíku uzavře 
a 55 minut se vrchní část proplachuje 100 sccm dusíku. Po uzavření i vrchního přívodu 
dusíku se přivádí kyslík o průtoku 10 sccm. Detektor ve spodní části komory zaznamenává 
hodnotu koncentrace kyslíku v měřící cele danou množstvím prošlého kyslíku vzorkem 
a zprostředkovaně přes hodnotu elektrického proudu přepočítává na prošlé množství kyslíku. 
Baseline se nakonec od hodnoty měření odčítá. 
3.7 Zkouška korozní odolnosti 
Zkouška korozní odolnosti byla prováděna podle normy ČSN EN ISO 9227 v cyklické korozní 
komoře CC450 od společnosti Ascott Analytical Equipment Limited umístěné na FCH VUT 
v Brně. Pro tuto zkoušku byly použity vzorky oceli, mědi, mosazi a bronzu s povlakem 
parylenu C. Jako reference k těmto vzorkům sloužily stejné kovy s ochranným povlakem 
kopolymeru etylmetakrylát-metylakrylátu PARALOID B44, který se běžně používá jako 
konzervační prostředek v restaurátorské praxi. Jako reprezentativní vzorky byly pro tuto práci 
vybrány vzorky oceli a mosazi. 
Vzorky byly umístěny do korozní komory společně a byly vystaveny urychlenému 
koroznímu prostředí solné mlhy. Průtok roztoku chloridu sodného o koncentraci 50 g/l 
(solanky) byl 15 ml/min následně mísený v poměru 1:1 se vzduchem a při teplotě 25 °C. 
Tryska uprostřed korozní komory pro rozprašování solanky byla otočena vzhůru tak, aby 
zajišťovala co nejlepší homogenitu solné mlhy. Více podrobností o podmínkách zkoušky je 
uvedeno v protokolu o zkoušce v příloze 1. 
Vzorky byly v průběhu zkoušky několikrát kontrolovány a v případě jakýchkoli viditelných 
změn struktury byly vzorky fotografovány. Kontrola byla provedena po 30, 100, 200 
a 300 hodinách od počátku korozní zkoušky. 
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4 Výsledky a diskuze 
Teoretické znalosti o vlastnostech parylenu byly porovnávány s laboratorně získanými daty. 
Vzorky potažené vrstvou parylenu z SKŠ byly analyzovány za účelem zkoumání vlastností 
nanesené vrstvy. Pro chemickou depozici parylenových vrstev z plynné fáze bylo navrženo 
zařízení, které je nyní ve výrobě a bude umístěné na Fakultě chemické Vysokého učení 
technického v Brně. 
4.1 Měření tloušťky parylenové vrstvy 
První měření tloušťky parylenového filmu bylo provedeno přímo v podniku SKŠ 
bezprostředně po depozici. Měření bylo provedeno mikrometrickým šroubem na tenké folii 
opatrně oddělené z vnitřní strany víka reaktoru. Tímto způsobem byla zjištěna tloušťka 
parylenové vrstvy 25 µm. 
Další metoda použitá k měření tloušťky deponované vrstvy parylenu byla Konfokální 
laserová mikroskopie. Na obrázku Obr. 18 je zobrazena zkoumaná rýha zobrazena 
v konfokálním režimu. Při měření tloušťky parylenové vrstvy byla zjištěna hodnota pouze 
2 až 3 µm. Toto zjištění poukazuje na nerovnoměrnou depozici parylenu v reaktoru během 
procesu. 
 
Obr. 18: Měření tloušťky parylenové vrstvy v konfokálním režimu  CLSM. 
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Třetím způsobem měření tloušťky bylo měření PP folie s povlakem parylenu. Tloušťka 
čisté, nepokryté folie byla 96 µm. Další naměřené údaje jsou v tabulce 
Tab. 2. 
Tab. 2: Výsledky z měření tloušťky parylenové vrstvy na PP folii. 
 F+V vrch F+V spodek V vrch V spodek 
1. měření 0,111 0,122 0,015 0,026 
2. měření 0,107 0,125 0,011 0,029 
3. měření 0,108 0,121 0,012 0,025 
průměr 0,109 0,123 0,013 0,027 
 
 F – tloušťka folie v mm 
 F+V – tloušťka folie oboustranně pokryté vrstvou parylenu v mm 
 V – tloušťka vrstvy parylenu na obou stranách folie po odečtení tloušťky nepokryté 
folie v mm 
Jelikož se v průběhu depozice folie v depozičním reaktoru otáčela kolem svislé osy, 
předpokládáme na obou stranách stejnou tloušťku vrstvy. Proto je možné získanou tloušťku 
parylenové vrstvy měřené na vrchní straně fólie (V vrch) a tloušťka vrstvy měřená na spodní 
straně fólie u dna reaktoru (V spodek) podělit dvěma. Dostaneme tedy výslednou tloušťku 
parylenové vrstvy v každém místě, která činí na vrchní straně PP folie přibližně 6,5 µm a na 
spodní straně přibližně 13,5 µm. 
4.1.1 Propustnost kyslíku parylenové vrstvy 
Záznam nárůstu koncentrace kyslíku v měřící cele byl vykreslen do grafu, z jehož směrnice 
byl spočítán průtok kyslíku vzorkem: 
          
   
   
 
 
Plocha kruhového vzorku byla spočítána z jeho poloměru: 
      
                    
Jelikož je na začátku měření ve spodní části 0 % O2 a v horní části 100 % O2, je přetlak 
kyslíku nad vzorkem          . Nyní je možné počítat propustnost vzorku parylenu C 
naneseného na PP folii: 
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Obdobným způsobem byla pro srovnání vyjádřena propustnost kyslíku čistou PP folií, 
která byla použita jako podkladní materiál při depozici parylenu C: 
    
   
      
 
      
        
 
            
    
          
 
4.2 Čistota a struktura parylenové vrstvy 
Na Obr. 19 je fotografie rýhy v optickém módu konfokálního mikroskopu. Kromě tmavší šedé 
fáze parylenového povlaku a světlejší šedé fáze křemíkového podkladu je patrná ještě třetí 
fáze (modrá). Identifikace pozorované třetí fáze již nebyla náplní této práce. Předpokládá se 
však, že se jedná o vrstvu 3-(trimetoxysilyl)-propyl methakrylátu. Další možnost jsou 
samozřejmě nečistoty obsažené v dimeru parylenu C deponované na povrch substrátu ještě 
před samotným parylenem. 
 
Obr. 19: Struktura rýhy v parylenu na křemíkovém substrátu. Fotografie v optickém režimu 
konfokálního mikroskopu LEXT OLS 3000, Olympus. 
Analýza čistoty parylenové vrstvy byla zkoumána Infračervenou spektroskopií. Naměřené 
spektrum je na Obr. 20. Absorpce ve spektru při 1494 cm-1 reprezentuje vibrační pohyb C-C 
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aromatických vazeb. Pík při 1050 cm-1 je důsledkem atomu chlóru vázaného na benzenový 
kruh. Pík při 825 cm-1 reprezentuje dva atomy vodíku vázané na atom uhlíku (CH2) 
v benzenovém kruhu a pík při 877 cm-1 značí na uhlíkovém atomu substituovaný pouze 
jeden atom vodíku (CH). Toto je případ uhlíku nesoucího atom chlóru nebo metylové 
skupiny. Doplňkový charakteristický pík CH2 na benzenovém kruhu je při 1452 cm
-1. Dvojice 
píků při 2861 a 2927 cm-1 značí vibrační pohyb vazby C-H na metylových skupinách 
a vibrační pohyb vazby C-H v aromatickém jádře je při 3019 cm-1. 
Kromě popsaných píků náležících parylenu jsou ve spektru znatelné ještě další, menší 
píky. Ty mohou být způsobeny šumem okolí, nebo různými kontaminanty obsaženými 
v prekurzoru parylenu při depozici a přídavným látkám, jako 3-(trimetoxysilyl)-propyl 
metakrylát. 
 
Obr. 20: Infračervené spektrum Parylenu C. 
4.3 Povrch parylenové vrstvy 
První metodou zkoumání povrchu parylenového povlaku byla konfokální laserová 
skenovací mikroskopie. Na obrázku Obr. 21 je fotografie z optického režimu konfokálního 
mikroskopu znázorněn povrch parylenové vrstvy, kdy je možné pozorovat značnou 
heterogenitu povrchu. Nanesená parylenová vrstva není hladká, obsahuje krystalické 
domény polymeru a povrch má vzhled krupice. Z této skutečnosti a z malé tloušťky materiálu 
může být usuzováno, že ochranná vrstva parylenu bude mít jen omezené bariérové 
a konzervační vlastnosti. 
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Obr. 21: Snímek povrchu parylenu C pořízený na konfokálním laserovém mikroskopu LEXT OLS 
3000, Olympus v optickém režimu. 
Dalším metodou použitou ke zkoumání povrchu parylenového povlaku byla optická 
mikroskopie. Na obrázku Obr. 22 je znázorněn povrch nového mosazného vzorku bez 
pokrytí vrstvou parylenu C, pozorováno objektivem se zvětšením 50 × 0,5. Na snímku a je 
znázorněn povrch vzorku při klasickém osvitu a na snímku b je osvit redukován polarizačním 
filtrem. Na snímcích jsou pozorovatelné pouze stopy po broušení. Při osvitu polarizovaným 
světlem nejsou patrné žádné rozdíly oproti klasickému osvitu. 
 
Obr. 22: Mosaz čistá pozorovaná na mikroskopu Olympus BX50 objektivem 50 × 0,5 s klasickým 
osvitem (a) a s polarizovaným osvitem (b). 
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Na obrázku Obr. 23 je znázorněn povrch mosazného vzorku s vrstvou parylenu C. Vzorek 
byl pozorován objektivem 10 × 0,25. Na snímku a je znázorněn povrch vzorku při klasickém 
osvitu, kdy vrstva parylenu není viditelná. Na snímku b je osvit polarizovaným světlem. Na 
izolovaných místech a na hranách nerovností způsobených broušením jsou viditelné zářivé 
body, což zřejmě značí krystalické domény parylenu C. 
 
Obr. 23: Mosaz s povlakem parylenu C pozorována na mikroskopu Olympus BX50 objektivem 
10 x 0,25 s klasickým osvitem (a) a s polarizovaným osvitem (b). 
Na obrázku Obr. 24 jsou opět snímky mosazi s vrstvou parylenu C. Vzorek byl pozorován 
objektivem 50 × 0,5. Na snímku a je povrch vzorku při klasickém osvitu a na snímku b je 
osvit polarizovaným světlem. Izolované heterogenity v povrchové vrstvě jsou již viditelné i na 
snímku a. Tyto heterogenity se následně projevují na snímku b ostrým světlem, což ukazuje 
na krystalickou strukturu přítomného polymeru. 
 
Obr. 24: Mosaz s povlakem parylenu C pozorována objektivem 50 × 0,5 s klasickým osvitem (a) a s 
polarizovaným osvitem (b). 
Krystalické domény jsou ve větší či menší míře pozorovatelné na všech zkušebních 
vzorcích. Nejlépe jsou tyto domény pozorovatelné na mosazi, naopak na oceli jsou krystaly 
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velmi malé, avšak hustěji rozprostřené. Na zkorodovaných vzorcích je však pozorování 
z hlediska nerovnosti a nehomogenity povrchu velmi obtížné. 
4.4 Korozní odolnost parylenové vrstvy 
Na Obr. 25 jsou vzorky oceli ošetřené akrylátovou pryskyřicí pro restaurování PARALOID 
B44. Na snímku Obr. 25 a je vzorek před začátkem korozní zkoušky. Na povrchu jsou 
viditelné mapy vytvrzené pryskyřice, z čehož lze usuzovat nehomogenitu povlaku. 
Ve struktuře povlaku jsou také při podrobnějším prozkoumání patrné malé, izolované oblasti 
zcela nepokrytého vzorku. Podle snímku pořízeného po 30 hodinách v solné mlze začala 
koroze vznikat na hranách vzorků a na izolovaných místech se vyskytovala bodová koroze. 
Po 100 hodinách se začal vzorek pokrývat tenkou vrstvou koroze šířící se od hran vzorku 
směrem do plochy. Po 200 hodinách byly zpozorovány puchýře povlaku, jenž se začíná 
oddělovat od povrchu oceli. Rychlost šíření koroze do plochy již byla pomalejší než 
z počátku, zvětšila se však vrstva korozních produktů. Na snímku Obr. 25 b je vzorek po 
ukončení korozní zkoušky, tedy po 300 hodinách v solné mlze. Došlo ke zvětšení puchýřů 
odlupující se protikorozní vrstvy. Rozsah korozní vrstvy zůstal již přibližně stejný, zvětšila se 
však jeho tloušťka.  
 
Obr. 25: Porovnání vzorku oceli konzervovaného pryskyřicí PARALOID B44 na začátku zkoušky (a) 
a po 300 hodinách v solné mlze (b) 
Na Obr. 26 je porovnání vzorků oceli s protikorozním povlakem parylenu C. Na snímku 
Obr. 26 a jsou vzorky oceli pokryté parylenem C před začátkem korozní zkoušky, povrch je 
bez viditelných defektů, hladký a rovnoměrný.  
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Obr. 26: Porovnání vzorku oceli s povlakem parylenu C na začátku korozní zkoušky (a) 
a po 300 hodinách v solné mlze (b). 
První známky koroze byly pozorovány po 100 hodinách v solné mlze, kdy došlo k jistému 
ztmavnutí vzorků a k výskytu malých izolovaných oblastí bodové koroze na hranách vzorků. 
V ploše vzorků se vyskytla místa s izolovanými oblastmi koroze. Při kontrole stavu povrchu 
po 200 hodinách v solné mlze bylo pozorováno další ztmavnutí vzorků a zvětšení 
izolovaných oblastí koroze v ploše vzorku. Z okrajů vzorku se koroze šíří do plochy jen velmi 
pozvolna a v poměrně tenkých pásech a korozní povlaky oxidových vrstev jsou velice tenké. 
Na Obr. 26 b jsou tyto vzorky oceli po ukončení zkoušky, tedy po 300 hodinách v korozní 
komoře. Vzorek se již oproti předchozímu pozorování téměř nezměnil, velikost izolovaných 
korozních oblastí zůstala stejná, jen koroze postupující od hran směrem do plochy se 
nepatrně rozšířila. Tloušťka korozní vrstvy však zůstala velmi malá a již nedošlo ani 
k dalšímu ztmavnutí vzorku. 
Další zkoumaný kov, mosaz, byla podrobena stejné zkoušce korozní odolnosti. Na Obr. 
27 a jsou vzorky mosazi s povlakem akrylátové pryskyřice PARALOID B44 na začátku 
zkoušky a na snímku Obr. 27 b je tentýž vzorek po 300 hodinách v solné mlze. Vzorek b je 
silně pokrytý korozními produkty, koroze je plošná, pokrývá celý povrch vzorku, avšak 
korozní vrstva je tenká. V porovnání s ocelí je mosaz vůči korozi odolnější než ocel. 
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Obr. 27: Porovnání vzorků mosazi konzervované pryskyřicí PARALOID B44 na začátku zkoušky 
korozní odolnosti (a) a po 300 hodinách v solné mlze (b). 
Pro srovnání je na Obr. 28 znázorněn vzorek mosazi s protikorozní vrstvou parylenu C. 
Na Obr. 28 a je tento vzorek před zkouškou korozní odolnosti a na Obr. 28 b je po 
300 hodinách v korozní komoře při urychlené korozní zkoušce v solné mlze.  
 
Obr. 28: Porovnání vzorku mosazi s povlakem parylenu C na začátku korozní zkoušky (a) 
a po 300 hodinách v solné mlze (b). 
Vzorky na konci testu, tedy po 300 hodinách v solné mlze vykazují jen nepatrné známky 
bodové koroze a určitou změnu barvy vzorků. 
U vzorků mědi pokrytých povlakem konzervační akrylátové pryskyřice bylo sledováno 
značné ztmavnutí vzorku. Ve vrstvě povlaku došlo po 300 hodinách v korozní komoře ke 
vzniku drobných puchýřků a na plochách vzorku byla pozorována bodová koroze. Vzorky 
mědi s povlakem parylenu C vykazovaly menší ztmavnutí povrchu vzorku a málo četná, 
izolovaná místa bodové koroze. Povrch vzorků zůstal poměrně hladký. 
Na vzorcích bronzu pokrytých pryskyřicí PARALOID B44 bylo opět pozorována 
nehomogenní nanesená vrstva pryskyřice před začátkem zkoušky, avšak ani na těchto 
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vzorcích, ani na vzorcích pokrytých protikorozní vrstvou parylenu, nebyly pozorovány po 
300 hodinách v korozní komoře žádné větší změny povrchu. Jedinou změnou u obou vzorků 
bylo pouze lehké ztmavnutí povrchu. 
 
4.5 CVD aparatura na VUT 
V rámci řešení této práce byla navržena variabilní aparatura pro depozici parylenových 
vrstev. Návrh byl dopracován do stavu výrobní dokumentace. 
Systém se skládá z několika částí. Jsou to vypařovací komora, pyrolytická trubice, 
depoziční reaktor a vakuový systém s chladícími moduly. Jednotlivé části jsou k sobě 
připojeny dvojicí ocelových vakuových přírub typu CF40 s měděným těsněním a to z důvodu 
používaných vysokých provozních teplot. Aparatura pracuje na principu Gorhamovy 
depoziční metody (viz. kapitola Historie) a proto je sestavena z obdobných dílů jako 
aparatura v SKŠ s. r. o. v Příbrami. Celý systém je rozložitelný na jednotlivé části a lehce 
modifikovatelný pro případné úpravy. 
Vypařovací komora z nerezové oceli je samostatně vyhřívaná pomocí odporových drátů 
a tepelně izolovaná minerální vatou. Teplota v této části je konstantně držena na hodnotě 
200 °C, aby zde nedocházelo ke kondenzaci par. S pyrolytickou komorou je spojena pomocí 
CF40 příruby. Ve spodní části hlavní komory je připevněna malá nádobka z nerezové oceli, 
odnímatelná od zbytku komory a se samostatným, plynule regulovatelným vyhříváním 
přibližně do 200 °C. Z této nádobky se odpařuje práškový dimer. Spojení vypařovací 
nádobky s hlavní částí vypařovací komory je zprostředkováno rychle odnímatelnou spojkou 
přírub (rychlospojkou) s měděným těsněním. Shora a zezadu má komora další dva vývody 
pro pozdější připojení měrek tlaku a teploty, nebo můžou být použity jako okénka pro 
kontrolu zbylého obsahu dimeru během depozice. Na obrázku Obr. 29 je znázorněna 
složená vypařovací komora bez připojených bočních zařízení. Technická dokumentace 
vypařovací komory je v příloze 2. 
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Obr. 29: Složená vypařovací komora. 
Pyrolytická komora je 130 cm dlouhá trubice z nerezové oceli o vnitřním průměru 38 mm 
a tloušťce stěny 2 mm. Její vyhřívání je zprostředkováno dvojicí trubkových pecí, každá 
o délce 500 mm a s vnitřním průměrem 55 mm. Vnitřní průměr pece je menší než průměr 
přírub typu CF, jimiž je trubice spojena s vypařovací komorou na jedné straně a s reaktorem 
na straně druhé. Proto je na jedné straně pyrolytické trubice příruba pevně navařená a na 
druhém konci je pouze nákružek o průměru 50 mm, který se dá již provléct otvorem trubkové 
pece. Na nákružek je následně nasazena dělená CF příruba složená ze dvou polovin 
a stažená šrouby. Obě pece jsou uloženy na samostatné podpoře zavěšené pod hlavním 
rámem pro možnost regulace výšky pece a precizní geometrické seřízení. Z důvodu velkého 
teplotního rozdílu na krátké vzdálenosti mezi pyrolytickou trubicí a vypařovací komorou 
a mezi trubicí a reaktorem, jsou na obou koncích nasazeny vzduchové chladící členy. 
V pyrolytické trubici je během depozičního procesu teplota udržována konstantně na hodnotě 
700 °C, přičemž vzduchové chladící členy musí teplotu na koncích snižovat na 200 °C. Pro 
eliminaci negativních efektů tepelné roztažnosti materiálů je mezi pyrolytickou komoru 
a reaktor zasazen krátký délkově kompenzační člen. Pyrolytická komora je znázorněna na 
obrázku Obr. 30, bez trubkových pecí a bez délkového kompenzátoru. Technická 
dokumentace pyrolytické trubice je v příloze 3. 
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Obr. 30: Pyrolytická trubice. 
Depoziční reaktor je svařovaná válcová nádoba z nerezové oceli o průměru 250 mm 
a s odnímatelným víkem. Víko má uprostřed průchozí CF přírubu o vnitřním průměru 40 mm 
pro okénko, rotační průchodku nebo teplotně odolnou diodu pro osvětlení vnitřního prostoru 
reaktoru. Kolem této příruby jsou rozmístěny ještě další čtyři příruby CF 16 pro připojení 
měrek, kabelových průchodek, nebo jiných potřebných zařízení. Do vnitřní strany víka jsou 
vyvrtány slepé otvory se závity M5 pro uchycení vzorků v reaktoru. Celé víko je vlastně 
zaslepená příruba CF 250. Po odstranění víka je možno do reaktoru vložit poměrně velký 
vzorek určený k zapouzdření do parylenu. Kvůli vysoké ceně měděného těsnění, které musí 
být následně po každém otevření víka vyměněno za nové, je snaha vkládat vzorky menším 
otvorem v boku reaktoru. V boku reaktoru je 7 různých průchozích CF přírub. Příruba CF 100 
je největší z nich a souží jako manipulační otvor pro vkládání vzorku, údržbu reaktoru apod. 
Jedna příruba CF 63 je umístěna naproti zmíněné CF 100 a slouží jako okénko do reaktoru. 
Druhá příruba typu CF 63 je umístěna naproti vstupu z pyrolytické komory a je na ni 
napojený hmotnostní spektrometr typu TOF. Další 4 příruby jsou CF 40. Jedna z nich je 
spojena přes kompenzační člen s pyrolytickou komorou, jak již bylo zmíněno výše, a slouží 
pro přívod monomeru do reaktoru. Druhá příruba slouží pro připojení měrky tlaku a poslední 
dvě jsou orientovány naproti sobě a slouží jako volitelné servisní příruby, pro okénko do 
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reaktoru nebo pro připojení dalších potřebných zařízení. Do stěny reaktoru jsou dále 
přivedeny dvě trubice průměru 6 mm s kompresním šroubením Swagelok na vnějších 
koncích pro případné připojení hadice s požadovaným plynem, neboť se do budoucna 
plánuje zavedení plazmatického výboje do reaktoru. Uprostřed dna reaktoru je průchozí 
příruba CF 63, na niž je připojený odtah vakuového systému. Po bocích příruby jsou 
umístěny další dvě trubky o průměru 6 mm opatřené kompresním šroubením pro připojení 
chladící vody, jíž se bude ochlazovat vzorek při depozici. Dno rektoru je zesílené na tloušťku 
10 mm a z vnitřní strany jsou vyvrtány slepé otvory se závitem M 5 pro uchycení vzorků 
různých tvarů a velikostí. Kolem reaktoru je prstenec o stejné tloušťce jako dno s otvory po 
obvodu pro uchycení reaktoru k nosné konstrukci. Reaktor je vyhříván soustavou 
odporových drátů na teplotu přibližně 200 °C a izolován minerální vatou. Kondenzace par 
parylenu a následná polymerace by tedy měla probíhat pouze na vloženém substrátu a nikoli 
na stěnách reaktoru. Samostatný depoziční reaktor je znázorněný na obrázku Obr. 31, bez 
vyhřívání a připojených komponent. Technická dokumentace depozičního reaktoru je 
v příloze číslo 4. 
 
Obr. 31: Depoziční reaktor. 
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Vakuový systém se skládá z dvoucestného kolene, velké a malé vymrazovací nádoby, 
dvou manuálně ovládaných deskových ventilů a dvoustupňového čerpacího systému rotační 
vakuové vývěvy a difuzní vývěvy. Koleno je nerezová trubka o průměru 63 mm ohnutá do 
pravého úhlu, opatřená délkovým kompenzátorem a postranním vývodem o průměru 40 mm 
zakončeným přírubou CF 40. Koleno je na obou koncích zakončeno přírubami CF 63. 
Vymrazovací členy „cold trap“ jsou dvouplášťové nádoby plněné kapalným dusíkem. 
Čerpaný plyn proudí v meziprostoru mezi plášti a zbylé parylenové monomerní jednotky 
kondenzují na povrchu chlazeného pláště, nepostupují tedy dál, kde by mohly znečistit 
a poškodit čerpací systém. Dále vymrazovací členy fungují i opačným směrem. Zachytávají 
olejové páry uvolňující se z čerpacího systému, aby se tyto páry nedostaly do depozičního 
reaktoru. Zde by mohly kontaminovat nanášenou vrstvu. Vymrazovací členy jsou snadno 
rozebíratelné, což usnadňuje jejich čištění a údržbu. 
 
Obr. 32: Sestava vakuového systému. 
Geometrie vakuového systému je koncipována dvoucestně. Při čerpání reaktoru je 
otevřena první čerpací větev, kdy čerpaný plyn prochází širokou částí dvoucestného kolena, 
přes kompenzační člen a otevřený ventil do menšího vymrazovacího členu a z něj do 
čerpacího systému. Po spuštění depozice se proudění plynů přepíná na druhou čerpací 
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větev. Ta je vedena z dvoucestného kolena přes boční větev a otevřený ventil do většího 
vymrazovacího členu, dále vlnovcem do menšího vymrazovacího členu a do čerpacího 
systému. Je tomu tak proto, aby se co nejvíce zabránilo pronikání parylenu do čerpacího 
systému a pronikání olejových par do reaktoru. Vakuová část je tepelně izolována z vnější 
strany minerální vatou proti kondenzaci zbylého parylenu na vnitřních stěnách systému, a to 
od reaktoru až k vymrazovacím členům. Konstrukce vakuového systému bez čerpacího 
systému vývěv je znázorněn na obrázku Obr. 32. Technická dokumentace kolene je 
v příloze 5, dokumentace malého vymrazovacího členu v příloze 6 a dokumentace velkého 
vymrazovacího členu v příloze 7. 
Nosná konstrukce celé aparatury je navržena tak, aby každá část byla dobře přístupná 
a zároveň aby byla co možná nejjednodušší. Protože čerpací systém je umístěn na 
samostatném vozíku, je v konstrukci vytvořen pro tento vozík prostor. Depoziční reaktor je 
umístěn na distančních podložkách proti nežádoucímu přestupu tepla na nosnou konstrukci. 
Na obrázku Obr. 33 je znázorněna nosná konzola aparatury a na obrázku Obr. 34 je detail 
sestavení jednotlivých členů celé CVD aparatury. 
Vakuová CVD aparatura byla na základě technické dokumentace vzniklé v rámci řešení 
této práce vyrobena v podniku Vakuum Praha s. r. o. 
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Obr. 33: CVD aparatura na FCH VUT v Brně. 
 
Obr. 34: Detail sestavení CVD aparatury. 
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5 Závěr 
Jedním z hlavních úkolů této práce bylo navrhnout aparaturu pro depozici vrstev parylenu 
metodou CVD. Ve spolupráci se společností Vakuum Praha s. r. o. byla sestavena finální 
výkresová dokumentace a výroba byla zadána přímo do zmíněné firmy. Parylenová 
depoziční aparatury pracuje na principu Gorhamovy metody a má tedy klasické uspořádání, 
tedy vypařovací komora, pyrolytická trubice, depoziční reaktor, vymrazovací členy 
a vakuovou čerpací část. Reaktor je uzpůsobený tak, aby uvnitř bylo možné v budoucnu 
pracovat s plazmatickým výbojem. 
Vrstvy parylenu C byly připraveny ve společnosti SKŠ s. r. o. v Příbrami a testovány na 
Fakultě chemické VUT v Brně. Metodou konfokální laserové mikroskopie byla odhalena 
poměrně vysoká drsnost povrchu parylenové vrstvy daná způsobem růstu parylenové vrstvy. 
Ta roste v podobě ostrůvků, které se v průběhu depozice propojí a vytvářejí tak 
nerovnoměrný povrch. Dalším výsledkem měření byla tloušťka vrstvy parylenu. Zkoumaný 
křemíkový substrát byl při depozici umístěn ve spodní části reaktoru a byla na něm 
naměřena mnohem tenčí vrstva polymeru, než u výše položených vzorků. Z toho plyne, že 
jednotná tloušťka vrstvy nemůže být zaručena v celém objemu reaktoru. Společně 
s měřením konfokální mikroskopií byla také zjištěna nerovnoměrná tloušťka vrstvy parylenu 
měřením tloušťky vrstvy na PP folii mikrometrickým šroubem. PP folie byla v reaktoru 
v průběhu depozice zavěšena. Na vrchní straně folie byla naměřena tloušťka 13,5 µm a na 
straně spodní 6,5 µm. Z toho plyne, že tloušťka vrstvy nemůže být ve svislém směru 
kontrolována a proto je vhodnější, pokládat vzorky v rektoru vodorovně.  
Metodou IR spektroskopie byla zjišťována čistota parylenové vrstvy. Mimo typických 
absorpčních pásů parylenového spektra jsou na naměřeném spektru patrné ještě další 
absorpce jiných chemických skupin. To poukazuje na určitý stupeň znečištění parylenu. 
Další složkou přítomnou ve spektru je patrně také 3-(trimetoxysilyl)-propyl methakrylát 
přidávaný na začátku procesu pro zlepšení adheze povlaku k substrátu. 
Optická mikroskopie v polarizovaném světle poukazuje na vysoce krystalickou strukturu 
parylenu. To se projevuje zářivými krystalickými doménami na hranách nerovností povlaku 
a jako zářící body v ploše vzorku.  
Bariérové vlastnosti parylenu, respektive jeho propustnost kyslíku byla zkoumána 
měřením OTR parylenové vrstvy na PP fólii. Vrstva parylenu o tloušťce mezi 10 až 20 µm na 
folii o tloušťce 100 µm byla 32,2 cm3/(m2.bar.den), zatímco u samotné PP folie bylo 
naměřeno OTR o hodnotě 606,7 cm3/(m2.bar.den). 
Vzorky oceli, mědi, mosazi a bronzu byly ošetřeny vrstvou parylenu C, nebo protikorozním 
povlakem akrylátové pryskyřice. Tyto vzorky byly podrobeny zkoušce korozní odolnosti 
v prostředí solné mlhy po dobu 300 hodin. Největší kontrast obou konzervačních technik byl 
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viditelný u vzorků oceli. Ocel pokrytá parylenovým filmem byla na hranách vzorku pokryta 
velmi tenkou korozní vrstvou a na povrchu byly pozorovány bodové koroze. Ocel ošetřená 
akrylátovou pryskyřicí byla korozí téměř zničena. Z výsledků tohoto testu plyne použitelnost 
parylenu jako vhodná protikorozní ochrana malých předmětů. Velikosti konzervovaného 
objektu je limitována velikosti depozičního reaktoru CVD aparatury. 
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6 Seznam použitých zkratek a symbolů 
A Numerická apretura objektivu. 
A-174  3-Metakryloxypropyltrimetoxysilan. 
AFM (Atomic force microscopy), mikroskopie atomárních sil. 
ASTM (American Society for Testing and Materials), Americká státní norma. 
CLMS Konfokální laserová rastrovací mikroskopie. 
CVD (Chemical vapor deposition), Chemická depozice z parní fáze. 
DBX α-dibromoxylen. 
DC jednosměrný proud. 
DMF dimetyl formamid. 
DMSO dimetyl sulfoxid. 
DSC  (differential scanning calorimetry), Diferenciální skenovací kalorimetrie. 
FCH VUT  Fakulta Chemická Vysokého Učení Technického v Brně. 
FTIR (Fourier transformation Infra Red Spectrometry) Infračervená spektroskopie 
s Fourierovou transformací. 
GC (Gas chromatography), Plynová chromatografie. 
GC/MS  (Gas chromatography/mass spectroscopy), Plynová chromatografie 
kombinovaná hmotnostní spektrometrií. 
HPR Křenová peroxidáza. 
IR (Infra Red Spectroscopy) Infračervená spektroskopie. 
Low-k materiály s nízkou dielektrickou konstantou. 
MS (mass spectroscopy), hmotnostní spektroskopie. 
n Index lomu prostředí. 
NMR (Nuclear magnetic resonance), Nukleární magnetická resonance. 
OTR Oxygen transmission rate. 
PDMS  Polydimetylsiloxan. 
PTFE Polytetrafluoretylen. 
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RBS (Rutherford Backscattering Spectrometry), Spektrometrie pružným rozptylem 
nabitých částic. 
sccm Standard Cubic Centimeter per Minute. 
TBF 1,4-bis(trifluormetyl)benzen. 
Tg  teplota skelného přechodu. 
TGA (Thermo gravimetric analysis), Termogravimetrická analýza. 
THF  Tetra Hydro Furan. 
TMA (Thermo mechanic analysis), Termomechanická analýza. 
TMB 3,3´,5,5´-tetrametylbenzidin. 
TOF-SIMS  (Time of Flight Secondary Ion Mass Spectrometry), Analytická metoda 
hmotnostní spektroskopie doby letu sekundárních iontů. 
WVTR (water Vapor Transmission Rate), Rychlost prostupu vodních par. 
x vzdálenost pozorovaného objektu od objektivu mikroskopu. 
XPS (X-ray photoelectron spectroscopy,) Rentgenová difrakční spektroskopie. 
Zob Zvětšení objektivu. 
δ0 Finální tloušťka parylenového povlaku v PDMS kanálu. 
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8 Seznam příloh 
1. Protokol koroze. 
2. Vypařovací komora. 
3. Pyrolytická trubice. 
4. Spodní část depozičního reaktoru a vrchní část depozičního reaktoru. 
5. Koleno vakuové sestavy. 
6. Spodní část a vrchní část malé vymrazovací komory. 
7. Spodní část a vrchní část velké vymrazovací komory. 
 
